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1.1 But poursuivi
Le rayonnement synchrotron est un outil remarquable pour la caracte´risation des
mate´riaux a` l’e´chelle nanome´trique [1]. Cre´e´ il y a plus de 20 ans, le synchrotron gre-
noblois, ESRF (European Synchrotron Radiation Facility), ame´liore en permanence
les performances de ce formidable outil. Ces ame´liorations se concentrent actuelle-
ment sur la focalisation du faisceau de rayons X ouvrant la voie a` la caracte´risation
de zones toujours plus petites. A ce jour, la ligne de lumie`re ID13 de l’ESRF a
e´te´ capable de caracte´riser, par diffraction cohe´rente, une nano-sphe`re d’or d’envi-
ron 100nm de diame`tre fixe´e a` un substrat avec une re´solution de 5nm [2]. Dans
l’”upgrade program” de l’ESRF, il est d’ailleurs pre´vu de de´dier un certain nombre
de lignes de lumie`re aux nanosciences et aux nanotechnologies sur lesquelles la taille
du faisceau devrait pouvoir atteindre 10nm. La taille des objets observables devra
suivre ce mouvement... La microscopie a` sonde locale (SPM : Scanning Probe Mi-
croscopy) en ge´ne´ral et la Microscopie a` Force Atomique (AFM) en particulier sont
non moins importantes. C’est en partie graˆce a` la microsopie a` sonde locale que les
nanosciences ont connu un de´veloppement tre`s rapide ces trois dernie`res de´cennies
apre`s l’introduction de la Microscopie a` Effet Tunnel (STM : Scanning Tunneling
Microscope) par Binnig et Rohrer en 1982 [3]. Les applications des microscopes a`
sonde locale et la recherche fondamentale associe´e couvrent une grande quantite´
de domaines. La microsopie a` sonde locale est une des techniques les plus utilise´es
pour caracte´riser les objets et les surfaces, pour mesurer des grandeurs physiques,
pour fabriquer des nanostructures ainsi que pour la manipulation d’objets a` l’e´chelle
nanome´trique et meˆme atomique. Cette technique existe depuis maintenant trente
ans et a connu, depuis, de nombreux de´veloppements techniques et scientifiques.
Pourquoi s’e´vertuer a` aller voir toujours plus loin dans la matie`re ?
La re´ponse est e´vidente pour Jean-Yves Marzin, physicien et directeur du la-
boratoire de photonique et nanostructures du CNRS a` Marcoussis, qui nous dit
que c’est ”incontestablement pour la quantite´ de proprie´te´s nouvelles que re´ve`le la
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matie`re a` cette e´chelle et que ne posse`dent pas les objets plus grands”. En d’autres
termes, les proprie´te´s des mate´riaux (optique, me´canique, magne´tique, thermique,
conductivite´) de´pendent beaucoup de leur dimension. Il devient donc essentiel d’e´tu-
dier ces proprie´te´s en fonction de la taille des objets mais aussi de l’intensite´ et de
la nature des forces exte´rieures auxquelles ils sont soumis.
Il devient donc e´vident que l’e´tude des mate´riaux a` l’e´chelle nanome´trique doit
tendre vers le couplage de diffe´rentes techniques d’investigations. La complexite´ de
cette taˆche impose le de´veloppement d’architectures capables de mener une expe´-
rience par des approches multimodales, ou` une panoplie de techniques est applique´e
sur un meˆme e´chantillon simultane´ment.
Le but de ce travail de the`se est de fournir un outil de nanomanipulation com-
patible avec un faisceau d’analyse et plus particulie`rement avec les expe´riences syn-
chrotron.
Plus ge´ne´ralement ce travail soule`ve le de´fi de la manipulation a` l’e´chelle na-
nome´trique. C’est-a`-dire de´placer les nano-objets mais aussi interagir avec eux me´-
caniquement de manie`re controˆle´e. Finalement et sommairement l’instrument que
l’on veut construire doit
1. Etre capable d’imager des surfaces avec une re´solution nanome´trique ;
2. Etre capable d’attraper, de de´placer des nano-objets et les maintenir dans un
faisceau d’analyse (laser, faisceau de radiation synchrotron...) et e´ventuellemnt
de les rede´poser ;
3. Pouvoir aise´ment eˆtre ope´rationnel sur une ligne de lumie`re du synchrotron.
Le temps e´tant un e´le´ment tre`s important a` prendre en compte lors des expe´-
riences synchrotron, une composante haptique devra prendre part a` cette chaine de
mesure. En introduisant la possibilite´ de ressentir concre`tement l’e´chantillon et lui
appliquer des forces controˆle´es, ce projet a e´te´ pense´ pour apporter a` la recherche
synchrotron un ”coup de main”. Le ressenti humain fera alors partie entie`re de la
boucle de mesure et en sera un acteur central (figure 1.1).
1.2 Directions choisies
Concevoir un instrument s’adaptant a` un outil aussi puissant qu’un synchrotron
est un de´fi exaltant. Le couplage du rayonnement synchrotron avec la technologie
AFM a de´ja` montre´ la comple´mentarite´ de ces deux outils. Durant la the`se de Mario
S. Rodrigues (2004-2009), dans le cadre du projet europe´en X-TIP, un microscope a`
force atomique a e´te´ couple´ avec succe`s a` une ligne de lumie`re synchrotron permet-
tant l’imagerie et l’indentation d’un micro-plot de Germanium pendant son analyse
sous faisceau de Rayons-X pour mesurer son module d’Young [4]. Ce couplage in-
novant permet a` la technologie synchrotron d’ouvrir le champ des investigations
possibles.
Cependant il ne faut pas passer sous silence les contraintes rencontre´es lorsqu’il
s‘agit d’adapter un nouvel outil a` ceux existant de´ja`. Et cela a e´te´ le cas pour le
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Figure 1.1 – Boucle de mesure faisant intervenir le ressenti humain.
nanomanipulateur. Pour adapter un outil a l’analyse sous rayonnement synchrotron,
il faut prendre en compte la facilite´ de mise en uvre du couplage. Le temps de
faisceau disponible e´tant rare et cher, la mise en place du nanomanipulateur ne doit
pas empie´ter sur le temps d’analyse effective de l’e´chantillon conside´re´. L‘espace
re´duit disponible sur le porte e´chantillon d’une ligne de lumie`re synchrotron impose
une certaine compacite´ au nanomanipulateur. Aussi, le nanomanipulateur installe´
sur un diffractometre doit eˆtre ope´rationnel dans n’importe quel orientation de
l’espace. En plus, lorsque le faisceau d’analyse atteint des tailles nanome´triques, le
dernier e´le´ment optique se place a quelques centime`tres, voir millime`tres seulement
de l’e´chantillon. Il faut donc construire notre outil en conse´quence. Au dela` d’un
proble`me de compacite´, tout ce qui n’a pas une structure suffisamment ouverte doit
eˆtre e´carte´ car cela masquerait les faisceaux de Rayons X en sortie de l’e´chantillon
(diffracte´es ou e´mis par fluorescence) et le rendrait inutile sur une ligne de lumie`re
synchrotron. En d’autres termes, le plus performant des nanomanipulateurs est-il
adapte´ aux expe´riences synchrotron ?
Dans le second chapitre le choix de nos pre´henseurs et leur mode de fonction-
nement sont pre´sente´s et discute´s. Apre`s un examen de trois diffe´rentes me´thodes
de nanomanipulation : pinces optiques, pre´henseurs me´caniques issus des technolo-
gies de microe´lectronique et un nanomanipulateur base´ sur la microscopie a` force
atomique classique, et devant les contraintes qu’impose le couplage de la nanomani-
pulation avec le rayonnement synchrotron (compacite´ principalement) notre choix
de pre´henseurs s’est porte´ sur la microscopie a` force atomique base´e sur des re´sona-
teurs a` quartz. Les proprie´te´s pie´zoe´lectriques de ces oscillateurs nous permettent
de de´tecter leur mouvement ainsi que leur interaction avec les e´chantillons sans sys-
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te`me de de´tection externe tel qu’un laser et un photo-de´tecteur, rendant le montage
conside´rablement plus simple et plus ouvert. La microscopie a` force atomique en
ge´ne´ral sera donc de´taille´e dans ce chapitre ainsi que le fonctionnement particu-
lier de deux types de re´sonateurs a` quartz (Diapason et LER : Lenght Extended
Resonator).
Le troisie`me chapitre est consacre´ au de´veloppement instrumental de notre sta-
tion de nanomanipulation. Comment mettre en place ce type de re´sonateurs et la
pointe associe´e pour re´aliser a` la fois une image AFM de l’e´chantillon et la pre´-
hension de l’objet ? Comment controˆler le positionnement grossier et fin des trois
e´le´ments d’une nanomanipulation : les deux pre´henseurs et l’e´chantillon ? Enfin le
syste`me haptique ERGOS et son couplage avec notre montage est de´crit.
Pour combiner la microscopie a` force atomique avec la lumie`re synchrotron, les
oscillateurs a` quartz sont clairement avantageux par la simplicite´ qu’ils apportent.
Concernant le de´veloppement d’un nanomanipulateur, ils ont aussi l’avantage d’eˆtre
plus raides qu’un levier en silicium classique nous permettant d’appliquer des forces
plus grandes sur les e´chantillons a` e´tudier. Quant au rendu haptique des interactions
que le nanomanipulateur doit aussi fournir, le de´savantage que pre´sentent les oscil-
lateurs a` quartz est qu’ils ont un comportement dynamique, ce qui signifie qu’ils ne
donnent acce`s qu’au gradient de l’interaction, c’est-a`-dire a` la raideur de l’e´chan-
tillon plutoˆt qu’aux forces que l’e´chantillon applique au senseur. Haptiquement il
serait peut eˆtre plus inte´ressant de ressentir les forces que l’e´chantillon applique au
senseur plutoˆt que sa raideur. Les avantages et les de´savantages des oscillateurs a`
quartz seront discute´s tout au long de ce travail.
1.3 Re´alisations
Au cours de ce travail deux types d’expe´riences ont e´te´ mene´es ; elles sont de´crites
et analyse´es dans le chapitre ”re´sultats”.
Le premier type d’expe´rience ne fait intervenir que notre montage pilote´ classi-
quement par ordinateur et montre ses capacite´s a` re´aliser la pre´hension et le trans-
port d’objets microme´triques que ce soit avec les diapasons a` quartz ou avec les
LER. Ces expe´riences ont e´te´ mene´es a` l’air et en milieu liquide, prouvant la versa-
tilite´ de notre montage. Dans le but de passer tre`s rapidement a` la manipualtion a`
l’e´chelle nanome´trique, des re´flexions sur le positionnement relatif des pointes l’une
par rapport a` l’autre sont e´galement de´crites.
Le second type d’expe´rience pre´sente´ fait intervenir le couplage entre notre mon-
tage et le syste`me haptique. Ces expe´riences ont pour but de tester les capacite´s
de ce couplage. D’abord a` controˆler les de´placements des pre´henseurs lors d’une
manipulation basique dans les trois dimensions de l’espace. Ensuite a` transmettre
a` l’e´chelle macroscopique des effets mesure´s a` l’e´chelle nanoscopique en sondant un
e´chantillon e´lastique. Enfin a` faire gagner un temps pre´cieux en permettant, par ex-
ploration haptique du substrat, de retrouver un objet et d’en reconnaitre la forme
beaucoup plus rapidement que ne prendrait une image AFM comple`te controˆle´e par
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ordinateur.
Le dernier chapitre conclut sur le travail re´alise´ et propose quelques de´velop-
pements futurs du montage et de son couplage avec le syste`me haptique ainsi que
certaines applications concre`tes de cet instrument.

Chapitre 2
A la recherche du
nanopre´henseur ide´al :
Microscopie a` sonde locale
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La pre´hension, l’action de saisir un objet, pour l’eˆtre humain est une manoeuvre
naturelle et simple. Graˆce a` la main, outil extre`mement de´veloppe´ et complexe, se
saisir d’un objet et le transporter est confondant de facilite´. La pre´hension est
d’ailleurs un des premiers re´flexes acquis chez le nouveau ne´ (re´flexe d’agrippement
figure 2.1). C’est aussi ce formidable outil qui a permis a` l’eˆtre humain d’e´voluer et
de prendre une place pre´ponde´rante sur Terre. C’est graˆce a` cet outil que l’homme a
pu cre´er mille autres outils plus perfectionne´s les uns que les autres. Notamment des
pre´henseurs me´caniques, largement inspire´s de la main, capable de saisir plusieurs
centaines de kilos.
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Figure 2.1 – Re´flexe d’agrippement chez le nouveau-ne´ (Amelia Lima Silveira ©)
La pre´hension nous parait donc banale dans la vie de tous les jours, a` l’e´chelle
macroscopique. Pourtant de nombreux proble´mes pointent de´ja`. Peu de personnes
sont aussi habiles des deux mains. Ce qui parait simple pour la main pre´domi-
nante, beaucoup plus exerce´e, peut devenir proble´matique pour la seconde main.
D’autre part, certaines matie`res granuleuses comme le sable sont une vraie source
de frustration lorsque l’on veut en saisir une poigne´e. Enfin, un proble`me que nous
rencontrerons dans la suite et tre`s pre´sent a` l’e´chelle microscopique vient des effets
de surface comme pour les objets collants quasi-bidimensionnelles (sparadrap voir
figure 2.2, post-it...) qui peuvent devenir tre`s complique´s a` relaˆcher une fois saisis.
Figure 2.2 – L’affaire Tournesol. © Editions Casterman, 1957
C’est ce que la nature a de´veloppe´ pendant plusieurs mille´naires pour nous
procurer la dexte´rite´ pre´hensile de nos mains, que la recherche souhaite depuis
plusieurs de´cennies reproduire a` l’e´chelle micro/nanome´trique.
2.1 Etat de l’art en micro/nano pre´hension
Pinces optiques
La caracte´risation d’objets individuels est de´veloppe´e depuis longtemps en bio-
logie. Des solutions efficaces existent comme les pinces et pie`ges optiques [5].
Le principe du pie´geage optique est illustre´ figure 2.3. On focalise un faisceau
laser a` fort gradient d’intensite´ lumineuse sur l’objet a` positionner qui doit eˆtre
suffisamment petit et tel que l’indice de re´fraction de l’objet, nobjet, soit supe´rieur
a` l’indice de re´fraction du milieu nmilieu. Les photons transportent de la quantite´
de mouvement P . Ils exercent une force radiative Frad, transmise par le transfert
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de quantite´ de mouvement des rayons re´fle´chis, qui pousse l’objet dans la direction
du rayonnement.
Figure 2.3 – Principe optique de la manipulation d’un objet microscopique.
Deux types de pie´geage apparaissent alors :
– Le pie´geage transverse : lorsque le faisceau est re´fracte´ sur l’objet, la quantite´
de mouvement P change de direction. De la quantite´ de mouvement et donc
de la force est transfe´re´e a` l’objet. Si l’objet est excentre´ par rapport a` l’axe
du laser, il rec¸oit une composante F⊥ de la force re´sultante Fres qui le rame`ne
vers cet axe.
– Le pie´geage longitudinal : si l’objet de´passe la focalisation, la composante F‖
change de direction et le rame`ne vers le centre du pie`ge, vers la gauche sur la
figure 2.3.
On a ainsi un pie`ge en trois dimensions. Le de´placement du faisceau laser modifie
l’e´quilibre des forces exerce´es sur l’objet, il est alors instantane´ment de´place´ avec
le faisceau. Ce type de pince permet donc de maintenir et de de´placer des objets
microscopiques sans contact mate´riel. Les applications de ces pinces en biologie sont
multiples :
– Mesure des proprie´te´s visco-e´lastiques de cellules. En pie´geant deux sphe`res
diame´tralement oppose´es a` une cellule, il est possible de l’e´tirer et d’analyser
son extension sous l’effet de forces variables [6].
– Etude de moteurs mole´culaires [7].
Les pinces et pie`ges optiques sont des outils extraordinaires pour la recherche
biologique car ils permettent, entre autre, de manipuler dans leur environnement
naturel des cellules vivantes. Par contre, en nanophysique, le besoin de manipulation
en 3D d’objets inorganiques est plus re´cent.
Pre´henseurs me´caniques
Les premiers pre´henseurs me´caniques a` l’e´chelle submicronique sont seulement
apparus ces dernie`res anne´es [8] [9]. Ces pre´henseurs sont de ve´ritables micro-pinces
en silicium conc¸ues graˆce aux techniques de microfabrication issues des technolo-
gies de la microe´lectronique. Elles ont e´te´ utilise´es, par exemple, pour manipuler
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des nanofils semi-conducteurs suspendus a` un substrat. Ces manipulations de de´for-
mation, cassure, saisie et transport d’un nano-objet ont e´te´ mene´es le plus souvent
a` l’inte´rieur d’un microscope e´lectronique (figure 2.4).
Figure 2.4 – Manipulation d’un fil de silicium par une micro-pince me´canique
actionne´e e´lectrostatiquement a` l’inte´rieur d’un microscope e´lectronique a`
balayage [8]
Pre´henseurs base´s sur la microscopie a` sonde locale
Enfin, les techniques de nanomanipulation base´es sur la microscopie a` sonde
locale sont aujourd’hui nombreuses et varie´es. Impossible donc de tout re´fe´ren-
cer ; mais nous pouvons pre´senter quelques expe´riences types de manipulations par
AFM :
1. La technique la plus simple consiste a` pousser un e´le´ment nanome´trique sur
une surface graˆce a` une pointe AFM unique en mode contact (push and pull
figure 2.5 (a) [10]. Cette technique est largement de´veloppe´e et, par exemple,
beaucoup employe´e que ce soit pour de´former et sectionner un nanotube de
carbone, [11], faire rouler le nanotube sur la surface [12] ou encore le mani-
puler sur une surface nano-structure´e faisant apparaitre des forces d’adhe´sion
tre`s importantes [13]. Ne´anmoins ce type de manipulation est restreint a` la
manipulation en deux dimensions : l’objet n’est pas extrait de la surface.
2. Pour permettre la manipulation en trois dimensions a` l’aide d’une seule pointe
AFM l’ide´e est d’utiliser des forces e´lectrostatiques pour ”coller” la particule
a` la pointe (electric field trapping 2.5 (b)) et ainsi pouvoir la soulever afin
de former des assemblages en trois dimensions. Cette technique ne permet
cependant pas de controˆler et de choisir pre´cise´ment les interactions pointe-
objet.
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Figure 2.5 – Exemples de nanomanipulation : (a) push and pull manipulation ;
(b) electric field trapping ; (c) pick and place nanomanipulation.
Les deux techniques pre´ce´dentes ne font intervenir qu’une seule pointe. L’utili-
sation simultane´e de deux pointes AFM cre´e une ve´ritable pince ”deux doigts” pour
saisir les objets (figure 2.5 (c)) et controˆler la force applique´e sur ces objets.
Un nanomanipulateur faisant appel a` deux sondes AFM classiques a e´te´ de´ve-
loppe´ a` l’Universite´ Pierre et Marie Curie de Paris et a permis de re´aliser, parmi
d’autres applications, un assemblage de deux nanotubes de carbones en soulevant
le premier pour le poser sur le second (figure 2.6 [14]) ou bien encore de re´aliser de
manie`re automatise´e des microstrutures [15].
Figure 2.6 – (a) Nanomanipulateur compose´ de deux sondes AFM dont la pointe
est protube´rante. (b) Protocole de manipulation ”pick and place” : La pointe I
image la nanosce`ne et localise a` la fois les nanotubes et la pointe II. Ensuite les
deux pointes saisissent un nanotube et le de´posent par-dessus un autre nanotube.
(issue de [14]).
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Le tableau 2.1 pre´sente ces trois types de pre´henseurs et re´sume leurs avantages
et leurs inconve´nients.
Pre´henseur Avantages Limitations
Pince optique
– Positionnement tre`s pre´cis
de l’objet a` l’endroit choisi
(de l’ordre du nanome`tre)
– Re´solution en force tre`s
pre´cise
– Technique robuste et fiable
– Large gamme de tailles
d’objets manipulables (de
10nm a` plusieurs dizaines
de microns)
– Fonctionne principalement
en milieu liquide
– Plage de l’intensite´ des
forces re´duites (1 a` 100
pN) non suffisantes pour
contrebalancer les forces
adhe´sives a` l’air
– Type de force restreint
(pression optique)
– De´gradation photo-
thermique possible de
l’objet
Pince me´canique
actuelle
– Fabrication reproductible
car issue des techniques de
micro-fabrication de la mi-
croe´lectronique
– Design ajustable
– Fonctionnement possible
dans tout type d’envi-
ronnement (liquide, gaz,
vide)
– Actionnement e´lectrosta-
tique ou thermique pou-
vant alte´rer l’objet mani-
pule´
– Controˆle limite´ et peu pre´-
cis de l’intensite´ et de la
nature de la force de pre´-
hension
– Travail en re´gime contact
”dur” inadapte´ aux e´chan-
tillons souples ou fragiles
Pince base´e sur
les sondes AFM
classiques
– Fabrication reproductible
– Controˆle en force pre´cis (de
10pN a` plusieurs dizaines
de nN
– Positionnement pre´cis de
l’objet (nanome´trique a`
atomique
– Fonctionnement possible
dans tout type de milieu
(liquide, gaz, vide)
– Rede´position de l’objet
proble´matique
– De´te´rioration possible de
la sonde ou de l’objet
Tableau 2.1 – Comparaison de diffe´rents pre´henseurs
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En prenant en compte ces diffe´rentes techniques de nanomanipulation, notre
choix de pre´henseurs a e´te´ guide´ par deux raisons principales. D’abord nous souhai-
tons disposer d’un syste`me versatile capable de fonctionner dans tout type de milieu
(air, gaz, liquide...) ce qui exclut les pinces optiques qui ne sont pas encore asssez
performantes pour une utilisation dans l’air. Ensuite le couplage futur de notre
nanomanipulateur avec le rayonnement synchrotron nous impose une extreˆme com-
pacite´. La ne´cessite´ pour les pre´henseurs me´caniques d’une vision permanente via
un MEB les rend tre`s peu compactes et les exclut de nos possibilite´s.
C’est donc vers des pre´henseurs base´s sur la microscopie a` sonde locale que nous
nous sommes porte´s. Ces sondes sont compose´es d’une pointe fine en tungste`ne, cou-
ramment utilise´e en microspie a` effet tunnel. Ces pointes, monte´es sur un diapason
a` quartz, ont de´ja` e´te´ expe´rimente´es pour la nano-indentation graˆce a` l’X-AFM. En
plus de la localisation du faisceau de Rayons-X par ces pointes, des expe´riences ont
e´te´ re´alise´es lors de la the`se de Mario S. Rodrigues (2004-2009) pour de´terminer
la variation du parame`tre de maille lors de l’indentation d’un plot de SiGe par la
pointe AFM et donc d’acce´der a` la mesure du module d’Young d’un nano-objet
pre´cis [4]. Meˆme si on peut conside´rer la nano-indentation comme de la nanomani-
pulation, ces sondes sont-elles capables de re´aliser de ve´ritables manipulations dans
les trois directions de l’espace a` l’e´chelle microme´trique ?
2.2 Nos Premiers pas en micromanipulation
Pour valider les capacite´s des pointes en tungste`ne a` re´aliser une micromani-
pulation, l’expe´rience suivante a e´te´ re´alise´e (figure 2.7) : saisir puis soulever une
sphe`re en latex de 10µm de diame`tre reposant sur un substrat de silicium puis la
tranporter pour la de´poser a` l’extre´mite´ d’un levier AFM sans pointe, la centrer, et
enfin retirer les pointes. Lors de cette expe´rience les pointes n’e´taient pas actives :
les diapasons n’e´taient pas excite´s donc aucun retour de l’interaction n’e´tait dispo-
nible. C’est donc seulement via le retour visuel que deux expe´rimentateurs, un pour
chaque pointe, ont pilote´ les sondes pour re´aliser cette manipulation.
A la suite de cette manipulation, l’e´tat de la sphe`re a e´te´ observe´ au microscope
e´lectronique a` balayage (figure 2.8). Sur ces images on constate que la microsphe`re
pre´sente une de´formation a` l’endroit ou` la pre´hension a eu lieu.
Le premier enseignement de cette expe´rience est que les pre´henseurs compose´s
des pointes en tungste`ne ont la capacite´ de re´aliser une micromanipulation dans
les trois dimensions de l’espace. Ne´anmoins le pilotage des deux sondes inde´pen-
dantes de manie`re coordonne´e par deux ope´rateurs s’ave`re fastidieux. Enfin sans
mesure de la force applique´e a` l’objet il n’est pas possible de l’adapter pour ne pas
de´passer le seuil de de´formation plastique. A l’inverse d’une de´formation e´lastique,
une de´formation plastique est irre´versible et cause donc des dommages a` l’objet
manipule´.
14
Chapitre 2. A la recherche du nanopre´henseur ide´al : Microscopie a`
sonde locale
Figure 2.7 – Manipulation d’une sphe`re de 10µm de diame`tre par deux pointes
en tungste`ne. (a) Saisie de la microsphe`re entre les deux pointes ; (b) Transport de
la sphe`re pour atteindre l’extre´mite´ du levier d’AFM distant de 400µm ; (c)
De´position de la microsphe`re ; (d) Retrait des deux pointes.
Figure 2.8 – Image MEB du levier et de la sphe`re. Zoom sur la microsphe`re
laissant apparaitre une de´formation.
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A la suite de cette manipulation tre`s basique, une question centrale est alors
souleve´e : la de´formation de la sphe`re est-elle due a` une mauvaise manipulation ou
bien la force ne´cessaire pour l’extraire de la surface implique ine´vitablement une
de´formation ?
2.3 Gamme d’objets manipulables par ces pre´henseurs
Lorsque l’on travaille a` l’air, a` l’e´chelle microme´trique et nanome´trique, une des
forces pre´dominantes est la force de capillarite´ re´sultant du me´nisque d’eau qui se
forme entre l’objet et le substrat. Ce type de me´nisque a e´te´ observe´ a` l’inte´rieur
d’un MEB environnemental (figure 2.9).
Figure 2.9 – Image MEB du me´nisque d’eau entre une pointe de microscope en
champ proche et une surface [16]
2.3.1 Mode´lisation de la force de capillarite´
Des travaux re´cents [17] [18] ont mode´lise´ cette force de capillarite´ par les e´qua-
tions suivantes en conside´rant une ge´ome´trie sphe`re-plan (figure 2.10) :
~Fcap = ~Fp + ~Fs (2.1)
ou` Fp est la force de pression capillaire provenant de la diffe´rence de pression
entre l’inte´rieur et l’exte´rieur du me´nisque et Fs la force de tension de surface.
L’e´volution de cette force de´pend :
– du taux d’humidite´ qui influe sur la largeur du me´nisque que de´finit ψ.
– de la nature hydrophile/hydrophobe des mate´riaux de surface et de la sphe`re
qui modifie les angles de contact θ1 et θ2
– du rayon R de la sphe`re
La force de tension de surface s’exerc¸ant sur la sphe`re tangentiellement au niveau
de la ligne de contact sphe`re-liquide a pour composante verticale :
Fs = 2piγR sinψ sin(θ1 + ψ) (2.2)
ou` γ est le coefficient de tension superficielle du liquide formant le me´nisque
(dans notre cas, de l’eau γ = 73mN/m a` 20°C).
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Figure 2.10 – Repre´sentation de la ge´ome´trie de contact capillaire sphe`re-plan. R
est le rayon de la sphe`re, D la distance sphe`re-plan, ψ l’angle de remplissage, θ1 et
θ2 les angles de contact sphe`re-me´nisque et me´nisque-surface.
La force de pression capillaire du me´nisque sur la sphe`re :
Fp = piγR
(
− sinψ + cos(θ1 + ψ) + cos θ2
D
R + 1− cosψ
sin2 ψ
)
(2.3)
Dans le cas ou` R est tre`s grand devant D et si θ1 = θ2 = θ alors ψ devient tre`s
petit et Fs tend vers ze´ro, alors on retrouve la formule classique d’une sphe`re au
contact d’un plan [19] ou` la force de capillarite´ s’exprime telle que :
Fcap = Fp = 4piγR cos θ (2.4)
Cette expression est valable pour des sphe`res dont le rayon R est tre`s grand
devant la distance sphe`re planD. Deux parame`tres principaux gouvernent l’intensite´
de cette force : La taille de la sphe`re et l’angle de contact θ de´termine´ par le caracte`re
hydrophile ou hydrophobe du substrat et de la sphe`re. La figure 2.11 repre´sente la
variation de cette force en fonction de ces deux parame`tres.
Figure 2.11 – Evolution de la force de capillarite´ en fonction du rayon de la
sphe`re R et de l’angle de contact θ tel que θ = θ1 = θ2.
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2.3.2 Mode´lisation de la pre´hension
A partir de l’e´quation 2.4 et d’une sche´matisation simple de la pre´hension d’une
sphe`re microme´trique par deux pointes en tungste`ne (figure 2.12) on peut de´termi-
ner si la de´formation apparue sur la sphe`re figure 2.8 e´tait ine´vitable ou non. Pour
mode´liser la pre´hension, on conside`re que chacune des pointes exerce une force d’ap-
pui e´quivalente sur la microsphe`re. La force de pre´hension minimale a` exercer pour
extraire la sphe`re est donc de´finie par la force d’adhe´sion entre la sphe`re et la sur-
face. L’expe´rience ayant eu lieu a` l’air, la force d’adhe´sion est principalement due a`
la force de capillarite´.
Figure 2.12 – Sche´ma de la pre´hension a` mi-hauteur d’une microsphe`re par deux
pointes en contact dur. A l’air la principale force d’adhe´sion est la force de
capillarite´.
Pour extraire la sphe`re il faut que la somme des forces exerce´es par les pointes
Ffi contrebalance la force d’adhe´sion tel que :
Ff1 + Ff2 ≥ Fadh (2.5)
avec Ffi = µsFNi ou` µs est le coefficient de friction entre la pointe et la sphe`re.
La compression minimale subie par la sphe`re est alors de :
∆L =
FN
2piR2tY
L (2.6)
ou` Y est le module d’Young de la sphe`re, Rt le rayon de l’apex de la pointe et L
la distance entre les pointes au moment de la pre´hension. Alors il y a de´formation
plastique de la sphe`re si :
∆L
L
> e ou` e est l’e´longation maximale (en %) (2.7)
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Dans le cas d’une microsphe`re en polystyre`ne (Y = 3GPa, et e = 1, 6) saisie
a` mi-hauteur, pour maximiser ∆L, et pour un rayon de courbure Rt = 100nm de
l’apex des pointes on obtient le graphique figure 2.13
Figure 2.13 – Taux d’e´longation subi par la sphe`re en fonction de son rayon pour
deux angles de contact, te´moignant respectivement d’un comportement tre`s
hydrophile (θ = 0° en rouge) et un comportement hydrophobe (θ = 45° en vert).
Ces calculs basiques montrent que la de´formation de la microsphe`re de 10µm
de diame`tre est une conse´quence ine´vitable de l’action de pre´hension. Un des pa-
rame`tres cle´s est la nature du substrat qui, en e´tant tre`s hydrophobe, peut re´duire
significativement la force d’adhe´sion et faciliter la pre´hension. Si le choix du sub-
strat est impose´ alors le parame`tre sur lequel on peut encore jouer est le coefficient
de friction µs entre la pointe et l’objet. En adaptant le mate´riau de la pointe ou
en la fonctionalisant il serait possible d’augmenter ce coefficient diminuant par la
meˆme occasion la force FN minimale a` appliquer. Cependant la figure 2.13 montre
que pour une sphe`re de diame`tre infe´rieur a` 5µm la force a` exercer avec les pointes
pour contrebalancer la force d’adhe´sion ne cre´e pas de de´formations irre´versibles. La
taille des objets que notre station de manipulation doit pouvoir manipuler se situe
en-dessous de cette limite. Au dela` de ces conside´rations, la force capillaire pose un
proble`me pour rede´poser l’objet une fois saisi car la force capillaire existe e´galement
entre les pre´henseurs et l’objet. Une fois extrait de la surface, l’objet va rester ”colle´”
a` un des pre´henseurs. Pour espe´rer pouvoir rede´poser l’objet sur la surface il faut
que la force capillaire pointe-objet soit infe´rieure a` la force capillaire objet-substrat.
En prenant le cas de nos pointes dont le rayon de l’apex est de l’ordre de 100nm et
pour des sphe`res dont le diame`tre est supe´rieur a` 500nm la force capillaire entre la
pointe et la sphe`re sera toujours infe´rieure a` celle entre l’objet et la surface.
Le choix des sondes en tungste`ne comme pre´henseurs reste donc pertinent. Mais
il reste toujours ne´cessaire de pouvoir controˆler la force applique´e a` l’objet. Pour
cela il faut que nos pointes soient actives. C’est le roˆle que va jouer la microscopie
a` sonde locale.
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2.4 Microscopie a` Sonde Locale
Le principe ge´ne´ral de la microscopie a` sonde locale est l’utilisation d’une pointe
tre`s fine pour analyser les proprie´te´s d’un e´chantillon donne´. Pour obtenir une car-
tographie comple`te des proprie´te´s (topographie, friction, durete´, proprie´te´s e´lec-
triques..) de cet e´chantillon, un balayage doit eˆtre fait de manie`re controˆle´e, ainsi
une mesure physique est relie´e a` chaque position (x,y) et de la pointe, voir figure
2.14
Figure 2.14 – Balayage de l’e´chantillon avec la sonde. L’image topographique
finale est reconstruite ligne par ligne.
Il existe trois modes principaux de microscopie a` sonde locale, la microscopie
a` effet tunnel, la microscopie a` force atomique et la microscopie optique en champ
proche. Chacun de ces modes est introduit ici.
1.Le microscope a` effet tunnel :
Le premier microscope a` sonde locale a e´te´ pre´sente´ en 1981 par Gerd Binnig a`
l’IBM Zurich Research Laboratory [3]. Le microscope a` effet tunnel (STM : Scanning
Tunneling Microscopy) permet d’obtenir des images topographiques de surfaces so-
lides avec une re´solution atomique. Le principe de l’effet tunnel a e´te´ pre´vu et publie´
par Giaever en 1960 [20]. L’effet tunnel est pre´sent entre deux surfaces me´talliques
se´pare´es par une fine couche isolante. Lorsque les surfaces sont approche´es a` une
distance tre`s faible, les e´lectrons sont capables de pe´ne´trer, par effet tunnel, la fine
couche isolante se´parant les deux surfaces. Comme l’intensite´ du courant tunnel
de´pend de la distance de manie`re exponentielle, la mesure de ce courant permet de
de´terminer la distance entre les deux surfaces. L’ide´e tre`s originale de Binnig a e´te´
de transposer ce principe a` une surface et une pointe fine se terminant ide´alement
par un atome unique. En combinant cette ide´e avec un scanner au de´placement
pre´cis, il a e´te´ possible d’allier la re´solution verticale que permet le courant tunnel a`
la re´solution late´rale du scanner permettant d’observer la topographie d’une surface
d’or a` l’e´chelle atomique. Binnig et Rohrer obtiendront le Prix Nobel de physique
pour leur invention [3].
Le fonctionnement d’un STM est simple. Une fine pointe est amene´e proche de la
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surface a` e´tudier (0.3-1nm) et une tension constante est applique´e entre elles (10mV-
1V). Le courant tunnel est alors une fonction exponentielle de la distance pointe-
surface. Deux modes ope´ratoires sont possibles : le mode dit ”courant constant” et
celui a` ”hauteur constante”. En mode ”courant constant” la distance entre la pointe
et l’echantillon varie pour maintenir constant le courant tunnel durant le balayage.
Si l’e´chantillon est parfaitement homoge`ne (mate´riau unique, pas de de´faut) la topo-
graphie de l’e´chantillon est alors directement donne´e par la position de l’e´chantillon
sous la pointe. En mode ”hauteur constante”, la position de la pointe par rapport a`
l’e´chantillon est maintenue constante pendant le balayage. La topographie obtenue
est alors fonction de la variation locale du courant tunnel. La figure 2.15 pre´sente
une image obtenue par cette technique.
Figure 2.15 – Image STM d’HOPG (Highly Ordered Pyrolytic Graphite) a` 77K.
La contrainte majeure du STM est l’impossibilite´, par principe, d’ope´rer sur des
e´chantillons isolants, ce qui restreint les applications possibles. C’est pour de´passer
cette restriction que la Microscopie a` Force Atomique a e´te´ e´labore´e.
2.Le microscope a` force atomique :
Quatre ans apre`s l’invention du STM, le meˆme groupe introduit le microscope
a` force atomique (AFM : Atomic Force Microscopy) [21].
La Microscopie a` Force Atomique a des capacite´s similaires au STM. L’AFM
dispose ne´anmoins de deux grands avantages : elle est capable d’e´tudier n’importe
quel type de mate´riaux, conducteur ou non et aussi de travailler aussi bien a` courte
qu’a` ”longue” distance. Dans le cas de l’AFM, la topographie est de´termine´e par
la de´formation ou la modification du mouvement d’un levier souple se terminant
par une fine pointe. Le Microscope a` force atomique explore les forces de surface
a` l’e´chelle nanome´trique graˆce aux faibles dimensions de sa sonde de mesure. La
figure 2.16 est un exemple d’image AFM. Cette technique est aussi bien capable
de cartographier la surface que de caracte´riser les proprie´te´s des mate´riaux qui la
constituent. La Microscopie a` Force Atomique s’est largement de´veloppe´e durant
ces vingt dernie`res anne´es lui offrant une large varie´te´ de modes d’utilisation. Cette
technique et ses diffe´rents modes seront de´taille´s plus amplement dans la section
2.5.
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Figure 2.16 – Image AFM d’une sphe`re en silicium de 300nm de diame`tre dans
un trou d’un re´seau de calibration 5µm ∗ 5µm faite au laboratoire avec le
microscope a` force atomique commercial MFP-3D de la socie´te´ AsylumResearch.
3. La Microscopie optique en champ proche SNOM :
Le premier microscope optique en champ proche a e´te´ re´alise´ par D. Pohl [22].
Le but de cette technique est de de´passer la limite optique fixe´e par le crite`re
de Rayleigh. Un microscope SNOM a la meˆme base qu’un AFM sauf qu’a` une
information topographique vient s’ajouter une information optique. La pointe peut
eˆtre une fibre optique e´tire´e pour conduire la lumie`re ou bien une pointe me´tallique
qui vient frustrer les ondes e´vanescentes a` la surface de l’e´chantillon et la lumie`re
est ensuite de´tecte´e en champ lointain [23]. A ce jour, cette technique permet une
re´solution late´rale infe´rieure a` 50nm (figure 2.17).
(a) (b)
Figure 2.17 – (a) Image topographique Topographie d’une structure en chrome
lithographie´e sur une lame en silice pure (b) Image NSOM acquise
simultane´ment.kcps signifie kilo coup par seconde [23].
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2.5 Microscopie a` Force Atomique
La Microscopie a` Force Atomique e´tant la base de notre station de nano-
manipulation, cette section de´veloppe plus en de´tail cette technique. Ainsi les in-
teractions qui apparaissent entre la pointe et l’e´chantillon, les diffe´rents modes de
travail de l’AFM ( mode contact et mode dynamique) seront introduits. De plus les
capteurs ne´cessaires a` la mesure de ces interactions seront caracte´rise´s selon qu’ils
sont utilise´s dans l’un ou l’autre de ces modes de travail.
2.5.1 Les forces d’interaction
Le principe de la mesure topographique repose sur l’asservissement de la sonde
AFM dans le champ de force pre´sent au voisinage de la surface. Selon le mode
de fonctionnement, la boucle de contre-re´action agit de telle manie`re que la sonde
maintient la force ou le gradient de force constant.
La figure 2.18 repre´sente les forces d’interaction en fonction de la distance pointe-
e´chantillon.
Figure 2.18 – Repre´sentation des diffe´rentes forces d’interaction en fonction de la
distance sonde-e´chantillon.
• Les forces e´lectrostatiques apparaissent entre deux objets charge´s. Elles
sont proportionnelles a` ces charges et inversement proportionnelles a` la dis-
tance au carre´. Elles peuvent eˆtre de nature re´pulsive ou attrative suivant
le signe des charges en pre´sence. Ce sont des forces a` longues porte´es.
F ∝ q1q2/r2.
• La force de capillarite´ re´sulte de la formation, par mouillage, d’un pont
d’eau entre la pointe et l’e´chantillon en pre´sence de vapeur d’eau. C’est une
force attractive ; Fmax ∝ Rγ cos(θ) ou` R est le rayon de courbure de la pointe,
γ la tension de surface de la phase liquide et θ l’angle de contact de´pendant
a` la fois de la nature de la pointe et de l’e´chantillon et du taux d’humidite´.
• La force de Van der Waals est une interaction e´lectrostatique de type
dipoˆle-dipoˆle induit. C’est une force attractive ; F ∝ 1/rn avec r la distance
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interatomique ou` n de´pend de la ge´ome´trie conside´re´e (n = 7 dans la confi-
guration atome-atome). La force de Van der Waals apparaˆıt entre n’importe
quel atome ou mole´cule quel que soit leur nature.
• Les forces de re´pulsion a` courte porte´e sont lie´es au principe d’exclusion
de Pauli. Lorsque les deux plus proches atomes de la pointe et de l’e´chantillon
sont au voisinage proche, leurs nuages e´lectroniques commencent a` s’interpe´-
ne´trer. Comme chaque e´tat e´lectronique ne peut eˆtre occupe´ que par un seul
e´lectron, une force re´pulsive puissante repousse les atomes l’un de l’autre.
Cette force est de la forme : F ∝ 1/rm, ou` m de´pend de la ge´ome´trie et vaut
13 dans le cas atome-atome.
D’une manie`re ge´ne´rale le potentiel d’interaction regroupant toutes ces forces
est du type Lennard-Jones dont la repre´sentation mathe´matique est de la forme :
V (zt) = 4ε
[(
σ
zt
)12
−
(
σ
zt
)6]
(2.8)
ou` σ est la distance inter-particule a` laquelle le potentiel est nul et 4ε correspond
a` l’e´nergie d’une liaison atomique. Ces valeurs de´pendent des mate´riaux. Le terme
(1/zt)
6 est la partie attractive de l’interaction dominante a` longue distance (force de
Van der Waals), le terme (1/zt)
12 se rapporte a` la partie re´pulsive des interactions
dominantes a` courte distance. En de´rivant le potentiel de Lennard-Jones en fonction
de zt on obtient la force d’interaction :
F (zt) = −∇V (zt) = 4ε
[
12
σ12
z13t
− 6σ
6
z7t
]
(2.9)
Cette e´quation de´crit la relation entre une paire d’atomes. Si on conside`re deux
objets (la pointe et l’e´chantillon) contenant un grand nombre d’atomes, la somme
sur toutes les paires d’atomes possibles doit eˆtre faite pour de´crire quantitativement
l’interaction. Vu le nombre important d’atomes, cette somme/inte´grale sur les objets
entiers est impossible a` re´aliser. Une approximation surmonte cette difficulte´ et
a e´te´ introduite par Hamaker, [24]. Cette approximation suppose trois choses :
premie`rement l’interaction peut eˆtre de´termine´e par la sommation sur toutes les
paires d’atomes ; deuxie`ment, les objets sont des milieux continus ou` le nombre
d’atomes est directement relie´ a` la densite´ ρi ; troisie`ment, le mate´riau est homoge`ne
et a une densite´ ρi constante et des valeurs constantes de σ. Dans ces conditions,
la force entre deux objets 1, de volume V1, et 2, de volume V2, peut s’e´crire :
Fvdw = ρ1ρ2
∫
v2
∫
v1
F (zt)dV1dV2
La figure 2.19 repre´sente les forces d’interaction Fint et le potentiel de Lennard-
Jones en fonction de la distance pointe-e´chantillon.
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Figure 2.19 – Potentiel de Lennard-Jones (bleu) et la force d’interaction (rouge)
en fonction de la distance pointe-e´chantillon.
2.5.2 Le capteur de force : le levier
Afin de de´terminer l’intensite´ et la nature de la force agissant entre la pointe et
l’e´chantillon, un capteur doit eˆtre associe´ a` la pointe : c’est le roˆle joue´ par le levier
dans les sondes AFM (voir figure 2.20).
Les leviers micro-fabrique´s actuels ont e´te´ invente´s par C.F. Quate [25] and
Wolter [26]. La pointe, le levier et le support sont taille´s dans un monolithe de
silicium. Les deux principales proprie´te´s de ces sondes sont :
• La constante de raideur : Afin de mesurer une de´flexion de quelques nano-
me`tres due a` de faibles forces (a` partir de quelques pN), la constante de raideur
du levier doit eˆtre de l’ordre du centie`me de N/m. La constante de raideur est le
parame`tre le plus important du levier car il de´termine directement sa sensibilite´
et ses applications possibles. Les leviers tre`s souples sont utilise´s en mode contact
pour produire une de´flexion statique suffisante pour eˆtre observable par le syste`me
de de´tection et pour minimiser les dommages e´ventuels de l’e´chantillon durant le
balayage. La constante de raideur du levier est directement lie´e a` sa ge´ome´trie selon :
k =
Ewt3
4l3
ou` E est le module d’Young du mate´riau, w la largeur, t l’e´paisseur et l la
longueur du levier. Dans le contexte d’une ge´ome´trie ”poutre encastre´e” la fre´quence
de re´sonance f0 se calcule en tenant compte du fait que la masse du levier est re´partie
sur toute sa longueur, et qu’il convient donc de conside´rer une masse effective me
qui vaut 0, 24m [27]. La fre´quence de re´sonance est alors e´gale a` f0 =
1
2pi
√
k
me
• La pointe : Le rayon de courbure de la pointe de´termine la re´solution late´rale.
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La pointe doit donc eˆtre la plus fine possible pour rendre fide`lement la topographie
de l’e´chantillon. En effet, l’AFM ne distinguera pas deux protube´rances ou trous
dont la se´paration est infe´rieure au rayon de courbure de la pointe. De plus un
objet plus petit que ce rayon de courbure apparaˆıtra comme ayant au moins la
taille late´rale de l’extre´mite´ de la pointe. On parle alors de convolution de la pointe
avec la surface. En AFM on dit que ”c’est toujours l’objet le plus petit qui
image”.
Figure 2.20 – Image prise au Microscope Electronique a` Balayage (MEB) d’un
levier rectangulaire (a) et d’une pointe (b).
Quelques valeurs caracte´ristiques des sondes AFM standards sont liste´es dans
le tableau suivant :
Levier Longueur (µm) 50 a` 600
Largeur (µm) 20 a` 50
Epaisseur (µm) 0,5 a` 5
Constante de raideur (N/m) 0,01 a` 100
Pointe Hauteur (µm) 3 a` 30
Rayon de courbure (nm) 1 a` 50
Tableau 2.2 – Valeurs caracte´ristiques des sondes AFM.
2.6 Modes de fonctionnement
Les deux modes d’imagerie de l’AFM sont de´taille´s ici : le mode contact et le
mode dynamique. Le mode dynamique prend une part plus importante car c’est le
mode utilise´ pendant tout ce travail.
2.6.1 Mode contact
Dans ce mode, la pointe est approche´e de la surface jusqu’a` ce que la force
soit suffisante pour de´former le levier, la boucle de contre-re´action maintient alors
constante cette de´flexion lors du balayage. Plusieurs me´thode existent pour mesurer
cette de´flexion : cavite´ de Fabry-Perrot [28], capacite´ d’un condensateur [29] ou
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bien mesure pie´zore´sistive [30]. Dans la plupart des cas, une diode quatre cadrans
mesure le de´placement d’un laser re´fle´chi a` l’extre´mite´ du levier et de´livre un courant
proportionnel a` celui-ci. A partir de cette de´flexion, la force F peut eˆtre mesure´e.
La force e´tant donne´e par la relation line´aire F = −kz, ou` k est la constante de
raideur du levier et z sa de´flexion, ce mode consiste donc a` un mode d’imagerie a`
force constante.
Pour maintenir constante la force d’interaction une boucle de re´gulation controˆle
la distance pointe-e´chantillon pendant le balayage. On obtient alors une reconstruc-
tion de la topographie de surface de l’e´chantillon, ou plus pre´cise´ment, une carto-
graphie a` force constante de la surface (voir figure 2.21).
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Figure 2.21 – Montage expe´rimental pour mesurer les de´placements d’un levier
en interaction avec un e´chantillon a` l’aide d’un laser re´fle´chi sur le levier et d’une
photo-diode quatre cadrans.
Il est alors possible d’imager la surface en sondant soit les forces attractives
soit les forces re´pulsives entre la pointe et la surface. La de´flexion du levier sera
alors positive dans la partie re´pulsive du potentiel de surface et ne´gative dans la
partie attractive du potentiel. Les courbes de forces caracte´risent l’interaction entre
la sonde AFM et la surface. Une courbe de force consiste a` approcher la pointe
de la surface sans aucun asservissement en mesurant simplement la de´flexion du
levier en fonction de la distance pointe-e´chantillon. On obtient alors une courbe de
force en mode contact (figure 2.22). Cette courbe s’effectue en deux temps : d’abord
l’approche, en rouge, de la sonde vers la surface puis le retrait. Loin de la surface la
sonde ne ressent pas d’interaction et la de´flexion est nulle (point 1 sur le sche´ma).
Lors de l’approche, le levier commence a` se de´fle´chir (1’) puis il se produit une
instabilite´ me´canique lorsque le gradient de force devient plus grand que la raideur
du levier, c’est le ”saut au contact” (point 2). L’approche se poursuit et le levier,
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soumis aux force re´pulsives, subit une de´flexion positive (point 3). C’est dans cette
partie que l’imagerie en mode contact s’ope`re tirant partie de la relation line´aire
entre la force et l’interaction. Au retour, en bleu, la sonde suit toujours la loi de
de´flexion F = kz meˆme pour une de´flexion ne´gative car la pointe est retenue sur
la surface par les forces d’adhe´sion. L’imagerie avec les forces attractives, point 5
sur le sche´ma, est alors possible. Elle est ne´anmoins de´licate a` re´aliser a` l’air car en
cas de ”saut au de´crochage” (point 6), la boucle de contre-re´action ne pourra plus
fonctionner.
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Figure 2.22 – Courbe d’approche-retrait : de´flexion du levier en fonction de la
distance pointe-e´chantillon.
2.6.2 Mode dynamique
La technique de microscopie a` force atomique en mode dynamique a e´te´ intro-
duite en 1987 par Martin et al. [31]. En mode dynamique, on applique le fait que
la constante de raideur totale du syste`me masse-ressort de´pend des interactions
entre la pointe et l’e´chantillon. Ainsi l’oscillateur entretenu forme´ par le levier ex-
cite´ est amene´ au voisinage d’une surface jusqu’a` ce que le champ de force agisse
sur la masse oscillante du levier. Dans ce mode, le levier est habituellement excite´
a` une fre´quence proche de sa fre´quence de re´sonance a` une amplitude de quelques
dizaines de nm. L’excitation du levier peut se faire me´caniquement a` l’aide d’un
e´le´ment pie´zo-e´lectrique mais il est aussi possible d’exciter le levier de manie`re e´lec-
trostatique, magne´tique ou acoustique.
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L’oscillateur harmonique force´
Le comportement dynamique d’un levier AFM est conside´re´ comme celui d’un
oscillateur force´ soumis a` une force exte´rieure pe´riodique : Fext = Aext cos(ωextt),
ou` ωext est la fre´quence angulaire de l’excitation choisie proche de la fre´quence de
re´sonance ω0 du levier et Aext est l’amplitude d’excitation. L’oscillateur peut eˆtre
de´crit par l’e´quation du second ordre suivante :
me
d2z
dt2
+meγ
dz
dt
+meω
2
0z = Fext
ou` me est la masse effective du levier, γ le coefficient d’amortissement qui de´pend
principalement de l’environnement de travail et z le de´placement vertical du levier.
Sachant que la pulsation de re´sonance du levier est ω0 =
√
k/me, il en de´coule :
d2z
dt2
+ γ
dz
dt
+
k
me
z =
Fext
me
(2.10)
En ne conside´rant que le mode fondamental du levier, on recherche une solution
de la forme :
z(t) = A(ω) cos (ωt+ ϕ(ω))
ou` ϕ est le retard de phase entre l’oscillation du levier par rapport a` l’excitation.
La re´solution de l’e´quation 2.10 nous donne l’amplitude A(ω) et la phase ϕ(ω) de
l’oscillation en fonction de la pulsation d’excitation :
A(ω) =
f0
m
1√
(ω20 − ω2)2 + γ2ω2
ϕ(ω) = arctan
(
γω
ω20 − ω2
)
L’expression de l’amplitude a l’allure d’une Lorentzienne centre´e sur la fre´quence
de re´sonance de l’oscillateur (figure 2.23). Lorsque l’oscillateur est amene´ proche
d’une surface, il est soumis a` une force additionnelle F (z) qu’il faut ajouter dans le
membre de droite de l’e´quation 2.10. En faisant l’hypothe`se de petites oscillations,
il est possible de faire un de´veloppement limite´ autour de la position moyenne z0
du levier :
F (z) ≈ F (z0) + z ∂F
∂z
(z0)
l’e´quation 2.10 devient alors :
d2z
dt2
+ γ
dz
dt
+
(
ω20 −
1
m
∂F
∂z
(z0)
)
z =
Fext
m
+
F (z0)
m
Le terme F (z0) est un terme inde´pendant du temps, il cre´e une de´flexion sta-
tique du levier. En revanche, le terme de´pendant de z provoque une variation de la
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(a) (b)
Figure 2.23 – (a)Amplitude et (b) de´calage de phase en fonction de la fre´quence
d’excitation.
fre´quence de re´sonance du syste`me. Tout se passe comme si la constante de raideur
effective de l’oscillateur devenait ke = k ∂F
∂z
(z0). La nouvelle pulsation est alors :
ω1 =
√
ω20 −
1
m
∂F
∂z
(z0) ≈ ω0
(
1− 1
2k
∂F
∂z
(z0)
)
L’interaction a donc pour conse´quence de changer la re´sonance du syste`me de
∆ω = ω1 − ω0. Ainsi le de´calage en fre´quence ∆f = f1 − f0 sera respectivement
ne´gatif ou positif pour une interaction attractive ou re´pulsive. Le mode dynamique
oscillant n’ope`re donc pas comme le mode contact, a` force constante, mais a` gra-
dient de force constant.
Le comportement d’un oscillateur force´ une fois la force d’excitation supprime´e
de´pend de l’amortissement γ et par l’e´cart entre la fre´quence de re´sonance et la
fre´quence d’excitation. Ce comportement est parfois quantifie´ par le parame`tre Q
appele´ facteur de qualite´ tel que :
Q =
ω2 + ω20
2γω
Le facteur de qualite´ Q
A la re´sonance (ω = ω0) le facteur de qualite´ se de´finit tel que :
Q =
ω0
γ
Le coefficient γ peut se de´terminer graphiquement par la largeur de la lorent-
zienne a` la valeur A0/
√
2. Il est lie´ a` la dissipation de l’e´nergie du syste`me et peut
eˆtre interne ou externe. Le frottement visqueux du levier dans l’air est l’origine
principale de l’amortissement d’un re´gime transitoire lorsqu’une force est applique´e
temporairement. Au cours du balayage, lorsque la pointe rencontre un obstacle sur
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la surface, l’interaction pointe-surface augmente et le mouvement oscillatoire du
levier est perturbe´. Le retour a` l’e´quilibre du syste`me est de´termine´ par un temps
caracte´ristique de mise en e´quilibre relie´ au facteur γ et au facteur de qualite´ par
la relation :
τ =
2
γ
=
2Q
ω0
On conside`re qu’il faut typiquement attendre un temps 3τ avant d’atteindre
l’e´quilibre. Pour des valeurs typiques de fre´quence et de facteur de qualite´ a` l’air
d’un levier de´die´ aux mesures AFM dynamique, f = 100kHz et Q = 100, le temps
ne´cessaire pour atteindre l’e´tat stationnaire est ainsi de 2ms. Ce parame`tre impac-
tera donc la vitesse maximale a` laquelle un e´chantillon peut eˆtre balaye´. Pour une
image de re´solution 512 par 512 points, le temps de balayage avec le levier pre´ce´dent
sera de 2× (512)2ms, soit un peu plus de 8 minutes.
2.6.2.1 Modes de fonctionnement
En mode dynamique, il y a diffe´rents modes, mesurant differentes variables pour
obtenir la topographie :
1. Si l’amplitude d’excitation Aext et la fre´quence ωext sont maintenues constantes :
(a) un changement de l’amplitude d’oscillation dA
(b) un changement de phase entre l’excitation et l’oscillateur dφ
Cette me´thode est la plus courante. Habituellement le changement dans
l’amplitude d’oscillation permet d’obtenir la topographie. Ce mode est le
plus simple a` mettre en oeuvre car il ne ne´cessite qu’une seule boucle de
contre-re´action.
2. Si l’amplitude d’excitation Aext et la phase entre l’excitation et l’oscillateur dφ
sont maintenues constantes :
(a) un changement de l’amplitude d’oscillation dA
(b) un changement de la fre´quence de re´sonance df
Dans ce mode, une boucle de contre-re´action supple´mentaire est ne´cessaire
pour maintenir constante la phase entre l’excitation et l’oscillateur en adap-
tant la fre´quence d’excitation. Cela est re´alise´ par une boucle a` verrouillage
de phase (Phase Locked Loop ou PLL dans la suite du texte).
3. Si l’amplitude d’oscillation A et la fre´quence fext sont maintenues constantes :
(a) un changement de l’excitation dAext
(b) un changement de phase entre l’excitation et l’oscillateur dφ
Dans ce mode, la boucle de contre-re´action supple´mentaire maintient l’ampli-
tude d’oscillation constante en adaptant la force d’excitation.
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4. Si l’amplitude d’oscillation A et la phase entre l’excitation et l’oscillateur sont
maintenues constantes dφ :
(a) un changement de l’excitation dAext
(b) un changement de la fre´quence de re´sonance df
Ce mode ne´cessite l’utilisation d’une PLL et d’une boucle maintenant l’am-
plitude d’oscillation constante.
2.7 Le diapason a` quartz
Le diapason a` quartz a e´te´ introduit dans le contexte de la microscopie a` sonde
locale par Khaled Karrai [32], plus particulie`rement pour la microscopie en champ
proche optique (Scanning Near Field Optical Microscopy, SNOM) permettant de
manie`re simple et efficace de maintenir constante la distance entre la fibre et l’e´chan-
tillon. Depuis le diapason a` quartz a e´te´ largement utilise´ dans la conception de
microscopes a` force atomique aussi bien non commerciaux ([33, 34, 35, 36, 37, 38],
que commerciaux comme NT-MDT. De plus le diapason a` quartz permet de combi-
ner la microscopie a` force atomique en mode dynamique avec la microscopie a` effet
tunnel [39].
Caracte´ristiques du diapason a` quartz
Le diapason a` quartz fait partie inte´grante des montres a` quartz depuis les
anne´es 70, il est produit en tre`s grande quantite´ et son prix est donc tre`s faible
(≈ 50 centimes). Il n’y a aucune diffe´rence de principe physique entre ces diapasons
et ceux utilise´s pour accorder les instruments de musiques.
Figure 2.24 – Sche´ma et proprie´te´s du diapason. Avec : ρ, la masse volumique ;
E, le module d’Young et G, le module de cisaillement.
Les proprie´te´s pie´zoe´lectriques du quartz permettent de remonter a` la polarisa-
tion et a` ses contraintes. Des contacts e´lectriques sont de´pose´s sur le quartz pour
l’exciter et/ou lire les contraintes selon certaines directions. Cependant, seules cer-
taines de´formations dans des directions particulie`res vont produire un courant (i)
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de´tectable. Ces directions sont de´termine´es par le tenseur de polarisabilite´, lui-meˆme
de´pendant de la syme´trie du cristal.
Dans le cas du diapason a` quartz, les contacts sont place´s le long des plans oppo-
se´s de chaque bras comme le montre 2.24. Le courant de´tecte´ (i) est proportionnel
a` l’e´tendue du mouvement le long des directions oppose´es (i ∝ v1 − v2) c’est-a`-dire
que si les deux bras du diapason se de´placent en phase et avec la meˆme amplitude
le signal provenant d’un bras est annule´ par le signal provenant de l’autre bras.
Ils sont donc utilise´s en mode anti-phase. Ces oscillateurs, lorsqu’ils vibrent a` leur
fre´quence de re´sonance, ont un tre`s grand facteur de qualite´ car leurs mouvements
n’impliquent pas de de´placement du centre de masse, le rendant quasiment isole´
du monde exte´rieur. Ces performances remarquables font du diapason a` quartz un
ge´ne´rateur de fre´quences particulie`rement appre´cie´.
La constante de raideur
Lorsque le diapason a` quartz est utilise´ comme un capteur de force, il est mo-
de´lise´ par un syste`me masse-ressort de la meˆme manie`re que dans la partie 2.6.2.
L’information cle´ devient alors le gradient de force ∇F , relie´ au de´calage de la
fre´quence de re´sonance df et a` la largeur de la re´sonance de´pendant de l’amortisse-
ment γ. La constante de raideur d’un levier AFM classique est conside´re´e e´gale a`
la raideur d’une poutre encastre´e et peut eˆtre calcule´e a` partir de ces dimensions et
du module d’Young. Une masse effective doit alors eˆtre de´finie pour correspondre
avec la fre´quence du mode conside´re´. Lorsque le levier interagit avec l’e´chantillon, le
gradient de force ajoute´ a` la raideur du levier change sa fre´quence de re´sonance [32].
En particulier lorsque l’amplitude de vibration est petite, compare´e a` la distance
pointe-surface, l’approximation suivante est utilise´e :
df = − ∇F
2klevier
f0 (2.11)
avec f0 la fre´quence naturelle du levier et ∇F le gradient de force paralle`le a`
l’oscillation.
Aussi efficace et valide pour un levier classique, cette approximation ne peut
pas eˆtre directement applique´e au diapason a` quartz, c’est-a`-dire que la constante
klevier ne peut pas eˆtre la constante de raideur d’un bras du diapason, car le bras en
interaction avec la surface est aussi en interaction avec l’autre bras. Une premie`re
e´vidence de ce couplage est le fait que meˆme apre`s avoir rendu les deux bras ine´gaux,
par exemple en ajoutant une pointe, il ne subsiste qu’une seule courbe de re´sonance.
Dans le mode`le de´crit ici, l’e´quation 2.11 est correcte seulement si les deux bras du
diapason interagissent avec la surface en meˆme temps, ce qui n’est jamais le cas.
Nous allons donc de´finir une constante de raideur effective pour que l’e´quation 2.11
puisse eˆtre utilise´e.
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Le syste`me masse-ressort
Les deux bras du diapason sont attache´s ensemble formant un U . Imaginons que
l’on e´carte les bras de´formant le U : le U s’ouvre ; ainsi une force de rappel agit sur
les deux bras pour refermer le U et vice versa. Cette force de rappel est en phase
avec le mouvement syme´trique des bras, c’est-a`-dire que lorsque qu’ils s’e´cartent
la force tend a` fermer le U , lorsqu’ils s’approchent la force tend a` ouvrir le U .
On peut repre´senter le diapason tel que sur la figure 2.25 ou` une raideur kc relie
l’oscillateur 1 (k1,m1) et l’oscillateur 2 (k2,m2). Cette description est valide pour
les deux modes de vibrations syme´triques du diapason : le mode de fre´quence plus
basse ou` l’oscillation est orthogonale au plan du diapason a` f⊥ ≈ 18kHz et le mode
de fre´quence plus haute ou` l’oscillation est dans le plan du diapason a` f‖ ≈ 32kHz.
La diffe´rence entre ces deux modes fondamentaux est la constante de raideur de
chaque bras (k⊥ = 8553N/m et k‖ = 26634N/m) et la raideur de couplage. La
raideur de couplage kr est dans les deux cas supe´rieure a` la raideur des bras pris
individuellement, c’est cette raideur que nous cherchons a` de´terminer.
Figure 2.25 – Couplage des bras. Sche´ma de l’e´quivalence propose´ pour un
diapason
Si la constante de couplage e´tait infe´rieure a` celle des bras pris individuellement,
nous aurions un syste`me e´quivalent aux pre´celles que l’on trouve dans nos labora-
toires qui partagent certains aspects avec le diapason. En effet, si en maintenant
une pre´celle par sa base, qu’on referme les bras ensemble et qu’on les relaˆche, on
observera un mouvement domine´ par la raideur du U et non par celui des bras. Ce
U avec les deux bras attache´s est a` son tour couple´ avec l’exte´rieur. La fac¸on dont ce
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couplage s’ope`re change comple`tement le comportement du diapason et de la pince
s’ils sont asyme´triques. Cela peut eˆtre aise´ment teste´ en faisant osciller une pince
lorsqu’elle est fortement maintenue par la base du U . Tant que la pince est syme´-
trique, il n’y a pas d’influence de l’exte´rieur sur le couplage, pourtant, si on colle
une masse a` l’extre´mite´ d’un bras la diffe´rence est claire. Comme il est connu que
le diapason utilise´ en microscopie a` sonde locale se comporte de la meˆme manie`re
s’il est syme´trique ou non, le couplage avec l’exte´rieur sera conside´re´ ne´gligeable.
Cela est principalement duˆ a` la manie`re dont le diapason est fixe´ au montage. Par
exemple s’il est fixe´ par la bague visible figure 2.24, le diapason est simplement
maintenu par les soudures qui sont beaucoup plus souples que les bras du diapason,
le couplage avec le monde exte´rieur est alors faible. Pour le syste`me de´crit figure
2.25, l’e´quation du mouvement peut s’e´crire en terme de constantes re´duites :
mrx¨r = Fr − krxr + γrx˙r (2.12)
On extrait de cette e´quation la fre´quence de re´sonance :
ω2 =
kr
mr
(2.13)
et la largeur a` mi-hauteur de la re´ponse Lorenztienne
∆ω =
γr
mr
(2.14)
En posant la raideur re´duite
kr =
k1k2kc
k1k2 + k2kc + k1k2
(2.15)
et la masse re´duite
mr =
m1m2
m1 +m2
(2.16)
avec
mj = 0.25ρwtlj (2.17)
et
kj =
Ewt3
12l3j
(2.18)
la constante de couplage est obtenue en prenant kr = mrω
2 ou` mr est donne´
par les e´quations 2.16 et 2.17.
Le mode`le de´crit ici sera teste´ expe´rimentalement ensuite. Voyons de`s a` pre´sent
les conse´quences d’un tel mode`le.
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Diapason en interaction
A partir de maintenant nous conside´rons un bras du diapason en interaction
avec l’e´chantillon. Pour introduire l’interaction entre le diapason et l’e´chantillon
dans l’e´quation 2.10 on doit e´crire les e´quations pour les masses individuelles.
m1x¨1 = F1 − kr(x1 − x2) + γr(x˙1 − x˙2) + kix1 + γix˙1 (2.19)
m2x¨2 = F2 − kr(x2 − x1) + γr(x˙2 − x˙1) (2.20)
Ou` ki et γi sont les interactions entre le bras 1 et l’e´chantillon. On souhaite
re´soudre ce syste`me d’e´quation comme une fonction de x = (x1 − x2) qui est pro-
portionnelle au signal mesure´ (le courant) provenant du diapason. En re´solvant le
syste`me d’e´quation on obtient la solution pour x. La fre´quence de re´sonance est alors
simplement obtenue. Ne´anmoins, cela est plus complique´ et ne sera pas montre´ ici.
Nous pre´sentons plutoˆt le premier terme de la se´rie de Taylor :
ω2 ≈ kr + εki
mr
(2.21)
la largeur a` mi-hauteur de la re´ponse Lorentzienne de l’oscillateur est :
∆ω ≈ γr + εγi
mr
(2.22)
avec :
ε =
m22
(m1 +m2)2
(2.23)
Seule l’approximation au premier ordre est pre´sente´e ici, elle est valable lorsque
les interactions sont faibles comme elles le sont en pratique. Le calcul de ε suppose
que le bras 1 est le bras qui interagit avec l’e´chantillon. La constante ε nous donne
la sensibilite´ du diapason. Cette constante varie en fonction du poids de la pointe
colle´e sur un des bras. Quand le poids de la pointe augmente, la sensibilite´ de´croˆıt.
On peut finalement pre´senter le re´sultat tel que :
mf x¨r = Ff − (kf + ki)xr + (γf + γi)x˙r (2.24)
avec mf = mr/ε, kf = kr/ε et γf = γr/ε correspondant aux constantes du
diapason e´quivalentes a` celles du levier classique. Les e´quations habituelles peuvent
maintenant toutes s’appliquer. Par exemple l’e´quation 2.11 est valide si on choisit
klevier = kr/ε. Comme en pratique, on ne mesure pas le poids de la pointe ajoute´e
au diapason, on pre´sente ε en fonction de la fre´quence de re´sonance du diapason
avant et apre`s l’ajout de la pointe :
ε =
4f4 − 4f20 f2 + f40
4f4
(2.25)
Ici, f0 est la fre´quence du diapason nu et f sa fre´quence apre`s y avoir colle´ une
pointe.
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Validation expe´rimentale
Pour de´terminer expe´rimentalement la constante de raideur effective du diapa-
son a` quartz, nous avons couple´ une mesure de force directe, via un levier classique
standard de´die´ aux mesures e´lectrostatiques (EFM Electrostatic Force Microscopy),
a` une mesure de gradient de force via le diapason a` quartz. Le diapason a` quartz
est excite´ de manie`re me´canique par un e´le´ment pie´zo-e´lectrique a` sa fre´quence de
re´sonance pour une amplitude de 1nm. La de´flexion du levier est mesure´e, par inter-
fe´rome´trie, au travers d’une fibre optique place´e a` quelques microme`tres (2− 4µm)
au-dessus du levier voir figure 2.26. Un potentiel e´lectrique V est applique´ entre la
pointe EFM et une des e´lectrodes du diapason. Ainsi une force attractive a` longue
porte´e d’origine e´lectrostatique de la forme Fel ∝ V 2/z2 apparaˆıt entre eux. Il a
e´te´ de´cide´ d’appliquer une force a` longue porte´e entre le diapason et la pointe pour
s’affranchir des effets de ”saut au contact” a` courte porte´e.
Figure 2.26 – Sche´ma de principe pour mesurer a` la fois une force e´lectrostatique
et son gradient respectivement avec un levier EFM (constante de raideur
klevier = 0, 12N/m) et un diapason a` quartz (amplitude de vibration 1nm). Le
potentiel e´lectrique est applique´ entre la pointe du levier et l’e´lectrode bleue du
diapason. Pour plus de lisibilite´ le sche´ma n’est pas a` l’e´chelle.
On effectue alors une courbe d’approche-retrait classique en mesurant simul-
tane´ment la force applique´e au levier (e´gale a` celle applique´e au diapason) et le
de´calage en fre´quence du diapason. La force applique´e au levier est calcule´e via la
formule F = klevierx. On obtient alors simultane´ment une courbe de force mesure´e
par le levier (figure 2.27 (a)) et une courbe du de´calage en fre´quence (figure 2.27
(b)) en fonction de la distance levier-diapason.
Pour obtenir la constante de raideur du diapason kr, on de´rive la courbe de force
mesure´e avec le levier pour obtenir une courbe de gradient de force. Finalement on
utilise la formule δf ∝ ∇F .
Le trace´ du de´calage en fre´quence δf en fonction de ∇F donne une ligne dont
la pente est la constante de proportionnalite´ entre le de´calage en fre´quence, mesure´
avec le diapason, et le gradient de la force mesure´e avec le levier. Si on utilise la
formule donne´e par la the´orie δf = ∇F f02k on obtient kr = 42503N/m. On retrouve
aussi la constante d’un seul bras kr = 2kbras, kbras = 21000N/m.
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La figure 2.28 montre la courbe de force de´rive´e et la courbe du de´calage en
fre´quence en fonction de la distance pointe-diapason.
(a) (b)
Figure 2.27 – (a) Force mesure´e par le levier. (b) De´calage en fre´quence mesure´
par le diapason a` quartz
Figure 2.28 – En rouge : De´rive´e de la force mesure´e par le levier en fonction de
la distance. en bleu : Gradient de force mesure´ par le diapason a` quartz. Insert :
de´rive´e de la force mesure´e par le levier en fonction du de´calage en fre´quence
mesure´ par le diapason a` quartz. Avec la pente du fit line´aire en rouge on obtient
le constante de raideur du diapason kr = 42503N/m.
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2.8 Le re´sonateur a` longueur e´tendue (LER)
Tout comme le diapason, le LER est un oscillateur a` quartz dont la fonction
premie`re est de servir de re´fe´rence de fre´quence. Cette structure en quartz est re-
couverte de deux e´lectrodes faites par un de´poˆt d’or et relie´es a` un bras central
(voir figures 2.29 et 2.30). Lorsqu’une diffe´rence de potentiel est applique´e entre les
e´lectrodes, le bras central se contracte/dilate dans le sens de sa longueur.
Figure 2.29 – Dimensions du LER. Les deux e´lectrodes sont repre´sente´es en
rouge et bleu.
La fre´quence de re´sonance recherche´e du LER pour son application en tant
que re´fe´rence de temps est de 220 = 1048576Hz. Elle est obtenue par taille des
extre´mite´s du LER. Dans notre cas, les LER sont achete´s brut, leur fre´quence de
re´sonance est par conse´quent variable. Le fonctionnement du LER e´tant similaire a`
celui du diapason, il ne sera pas de´taille´ ici. Ce type de re´sonateur est de plus en
plus utilise´ dans le cadre de la microscopie a` force atomique seule [40] ou combine´e
a` la microscopie a` effet tunnel [41].
2.9 Comparaison entre le diapason a` quartz, un levier
AFM et le LER
2.9.1 Oscillateurs a` quartz/levier AFM
Le tableau 2.3 re´sume les diffe´rences essentielles entre un oscillateur a` quartz
(Diapason et LER) et un levier AFM standard.
Le premier avantage des oscillateurs a` quartz est sa facilite´ d’inte´gration dans
un montage expe´rimental. En effet l’utilisation d’un levier ne´cessite le plus souvent
un syste`me de de´tection optique compose´ d’un laser et d’un photo-de´tecteur. Ces
e´le´ments supple´mentaires doivent eˆtre monte´s de manie`re a` ce qu’ils soient aligne´s :
le faisceau incident sur le levier et la re´flexion sur le photo-de´tecteur. Chaque fois
que le levier est change´, cet alignement doit eˆtre effectue´. Au contraire le diapason
et le LER se suffisent a` eux-meˆmes e´tant par leur nature pie´zo-e´lectrique des de´-
tecteurs. La taille millime´trique du diapason peut rendre son utilisation plus simple
par rapport au levier classique. La figure 2.30 montre clairement cette diffe´rence.
Pourtant cette figure montre aussi que les dimensions du LER se rapproche de celles
du levier avec son support. L’argument de la taille n’est donc plus valable pour le
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Levier classique Oscillateur a` quartz
Fre´quence de re´sonance 30kHz < f < 400kHz 33kHz ou 1MHz
Facteur de qualite´ 50 < Q < 1000 1000 < Q < 15000
Constante de raideur 0.01N/m < k < 100N/m 5kN/m < k < 200kN/m
Longueur quelques centaines de µm quelques mm
Temps de relaxation 1ms < τ < 200ms 0.01s < τ < 1s
Mouvement brownien ∼ nm/√Hz ∼ 100fm/√Hz
De´tection externe* pie´zoe´lectrique
Pointes oui non
Tableau 2.3 – Comparaison entre les oscillateurs a` quartz et un levier classique de
Microscopie a` Force Atomique. * Optique, pie´zore´sistive ou pie´zoe´lectrique.
LER. Il est aussi e´vident que le choix du type de sonde ne doit pas eˆtre seulement
conditionne´ par un proble`me de simplicite´.
Figure 2.30 – Photographie d’un diapason a` quartz, d’un LER et d’un levier
AFM classique avec la puce sur laquel il est monte´. La diffe´rence de taille est
frappante.
Ne´anmoins, les dimensions du diapason et du LER les rendent extreˆmement
raides par rapport au levier. Au premier abord, cela les rendrait moins sensibles
pour la mesure de force.
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Sensibilite´ du diapason et du LER
Pour savoir de combien de Hz la fre´quence du diapason et du LER change
lorsqu’ils sont en pre´sence d’un gradient de force donne´, on applique l’e´quation 2.11
(df = −∇F2k f0) . Ainsi le gradient de force mesure´ par un diapason dont la fre´quence
de re´sonance augmente de 1Hz est de :
∇FDia = 1× 44000
31000
≈ 1, 4N/m (2.26)
pour le LER une variation de fre´quence de 1Hz correspondrait a` un gradient de
force de :
∇FLER = 1× 1000000
1000000
≈ 1N/m (2.27)
La fre´quence de vibration du diapason et du LER va augmenter de 1Hz en
pre´sence d’un gradient de force respectivement de 1, 4N/m et de 1N/m. Leur sensi-
bilite´ en gradient de force est donc a` peu pre`s e´quivalente. Le plus petit de´calage en
fre´quence mesurable de´pend de l’oscillateur. On peut facilement mesurer un de´ca-
lage en fre´quence a` l’air de 10mHz, correspondant a` un gradient de force minimum
mesurable de 14mN/m respectivement 10mN/m. C’est la` que le grand facteur de
qualite´ du diapason intervient. Le facteur de qualite´ est relie´ a` l’amortissement et
a` la dissipation pre´sents dans le syste`me. Un tre`s grand facteur de qualite´ signifie
une faible dissipation et par conse´quent une erreur plus petite dans la mesure du
de´calage en fre´quence. Il a e´te´ montre´ pre´ce´demment que le facteur de qualite´ influe
sur la largeur de la courbe de re´sonance de l’oscillateur. Plus la courbe sera fine (voir
figure 2.31), plus la variation en phase dφ, pour un meˆme de´calage en fre´quence df ,
sera grande et donc plus petit sera le de´calage df mesurable.
(a) (b)
Figure 2.31 – (a)Amplitude et (b) de´calage de phase en fonction de la fre´quence
d’excitation.
Le grande constante de raideur de ces re´sonateurs associe´e a` leur
grand facteur de qualite´ leur permet, malgre´ leur taille, d’eˆtre de bons
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senseurs de force. La grande constante de raideur de ces oscillateurs a` quartz par
rapport au levier AFM classique permet e´galement de s’affranchir du bien connu
”saut au contact” et ainsi parcourir entie`rement le potentiel d’interaction entre la
pointe et la surface.
Autant le grand facteur de qualite´ permet une grande sensibilte´, autant son
roˆle dans le temps de relaxation de l’oscillateur est un parame`tre limitatif. Un
grand facteur de qualite´ implique un long temps de relaxation et par conse´quent
la spectroscopie en force et l’imagerie AFM en seront d’autant plus longues
(voir tableau 2.3). Il n’est pas possible de mesurer des de´calages en fre´quence
plus rapidement que le temps de relaxation de l’oscillateur voir section 2.6.2 page 29.
Techniquement parlant, un avantage du levier AFM est que celui-ci est dote´
d’une pointe. Une ope´ration supple´mentaire sur le diapason et le LER est donc
ne´cessaire pour y coller une pointe. La technique de collage de pointe ainsi que ces
implications seront expose´es dans le chapitre 3.
2.9.2 Diapason a` quartz/LER
Le premier avantage que procure le LER par rapport au diapason est son facteur
de qualite´ aussi e´leve´ que celui de diapason pour une fre´quence de re´sonance 32 fois
supe´rieure. C’est-a`-dire un temps de relaxation, τ = Q/f0 ≈ 0, 01s, beaucoup plus
court. Le LER permet donc de travailler a` des vitesses d’autant plus e´leve´es et
donc permet une acquisition d’image plus rapide. En plus de cela, la conversion
de´formation-charge de´pendante de la ge´ome´trie de l’oscilateur, de la ge´ome´trie des
e´lectrodes et du coefficient de couplage pie´zoe´lectrique tranverse produite est plus
grande pour le LER [42]. On peut donc mesurer des amplitudes plus petites et ainsi
augmenter la sensibilite´. Cela peut se comprendre au vu de la figure 2.32. Dans
ce graphique, des courbes d’approches the´oriques dans un potentiel de Lennard-
Jones sont repre´sente´es pour diffe´rentes amplitudes d’oscillations. La courbe noire
est la limite pour une amplitude d’oscillation nulle et correspond directement au
gradient de force entre la pointe et l’e´chantillon. Les autres courbes sont obtenues
en inte´grant cette courbe pour diffe´rentes amplitudes d’oscillation.
Un dernier avantage est sa petite taille, elle va nous permettre comme nous le
verrons dans le chapitre 3 de coupler des pointes plus fiables et plus robustes a` ces
capteurs. Le tableau 2.4 re´sume les diffe´rences essentielles entre le diapason a` quartz
et le LER.
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Figure 2.32 – Courbes d’approches the´oriques pour diffe´rentes amplitudes
d’oscillation.
Diapason LER
Fre´quence de re´sonance 32kHz 1MHz
Facteur de qualite´ 1000 < Q < 15000 10000 < Q < 15000
Constante de raideur 5kN/m < k < 100kN/m 500kN/m < k < 1000kN/m
Sensibilite´ 1, 4N/m/Hz 1N/m/Hz
Longueur quelques mm centaine de µm
Temps de relaxation 0.1s < τ < 1s 0.01s < τ < 1s
Pointes non non
Tableau 2.4 – Comparaison entre le diapason a` quartz et le LER
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2.10 Conclusions
Apre`s un aperc¸u de diffe´rentes techniques de nanomanipulation existantes et
devant les contraintes que notre station de nanomanipulation doit surmonter : cou-
plage avec une ligne de lumie`re synchrotron restreignant drastiquement l’espace
disponible ; travail dans divers types d’environnement (air, liquide, gaz) ; ne´cessite´
d’un controˆle de la force de pre´hension, il a donc e´te´ de´cide´ de choisir la Microscopie
a` Force Atomique comme base de notre syste`me. apre`s une description de l’AFM.
Une comparaison entre les leviers classiques et deux diffe´rents re´sonateurs a` quartz
(diapason a` quartz et LER) de´montre qu’ils peuvent sonder des interactions simi-
laires malgre´ leur grande constante de raideur. De plus leur nature pie´zoelectrique
nous permet une bonne compacite´ du syste`me car ils ne ne´cessitent pas de syste`me
de de´tection externe. Pourtant ces oscillateurs ne sont que les senseurs de l’interac-
tion. Pour localiser les interactions a` l’e´chelle nanome´trique il faut coller une pointe
sur ces re´sonateurs. Le chapitre suivant aborde, entre autre, le collage des pointes
mais surtout la configuration a` donner aux re´sonateurs et leur pointe associe´e pour
mener a` la fois l’imagerie AFM et la pre´hension.

Chapitre 3
Montage de la station de
micro/nanomanipulation
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Ce chapitre est consacre´ a` la description du de´veloppement instrumental du
nano-manipulateur a` ”deux-doigts” ainsi que la re´flexion associe´e a` sa conception,
son pilotage via l’e´lectronique de controˆle et son couplage avec un syste`me a` retour
de force. A terme ce montage doit eˆtre capable d’ope´rer pendant une analyse par
rayons X d’un micro/nano-e´chantillon, en l’occurence le montage devra eˆtre com-
patible avec l’environnement d’une ligne de lumie`re du synchrotron. Cela implique
des restrictions quant au choix et a` l’imbrication des diffe´rents e´le´ments de notre
montage, notamment en terme d’encombrement ainsi que dans le choix des sondes.
L’e´lectronique de controˆle et le couplage de notre station avec un syste`me a` retour
de force seront e´galement pre´sente´s. Pour faciliter la compre´hension du montage
lui-meˆme et la de´marche qui nous a conduits a` sa version actuelle, un sche´ma com-
plet est pre´sente´ figure 3.1. Ensuite chacun des e´le´ments sera introduit et discute´
plus en de´tails.
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Figure 3.1 – Sche´ma du montage de la station de nanomanipualtion. (a)
Positionnement grossier : Mechonics®(MS 30). (b) Imagerie et de´placements fins :
Piezojena®(Minitritor). (c) Pie´zo-excitateur. (d) Porte-pre´henseurs. Un
microscope optique est monte´ au dessus de la station
48 Chapitre 3. Montage de la station de micro/nanomanipulation
3.1 Montage et configuration des pre´henseurs
Le cœur de notre nanomanipulateur est constitue´ de deux re´sonateurs a` quartz.
Ce type de sonde AFM a de´ja` e´te´ couple´ avec succe`s sur une ligne de lumie`re syn-
chrotron permettant l’imagerie AFM et l’indentation de micro-plot de Germanium
pour mesurer son module d’Young [4]. Ce type de sonde est souvent imple´mente´e
dans des montages ou` s’affranchir d’une de´tection laser est ne´cessaire [39]. A ce jour,
deux types de re´sonateurs ont e´te´ teste´s et sont imple´mentables sur notre station :
les diapasons a` quartz et les LER.
3.1.1 Les sondes AFM base´es sur les diapasons
Ouvrir le diapason
A l’achat, le diapason est encapsule´ dans un cylindre me´tallique (Figure 3.2). Il
est possible, comme montre´ dans la figure 3.3 de ne de´couper qu’une partie de
ce cylindre, cela permet entre autre de prote´ger le diapason des ondes e´lectro-
magne´tiques.
Figure 3.2 – Photo du diapason a` quartz dans sa capsule.
Figure 3.3 – Photographie du diapason. Le cylindre a simplement e´te´ coupe´ au
dessus d’un des bras avant de colle´ une pointe en Tungste`ne [39]
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(a) (b)
Figure 3.4 – Tirer le diapason par ses contacts hors de la capsule : (a) Avec la
pince 1, tourner la capsule, la pince 2 restant fixe. Apre`s une dizaine de tour la
soudure maintenant la capsule a` la bague se casse.(b) Tirer le diapason par ces
contacts hors de la capsule.
Seulement, dans cette configuration il nous serait difficile de re´aliser la pre´hen-
sion d’un objet, il faudrait coller sur le diapason des pointes assez longues pour
qu’elles puissent se rencontrer sans que les deux cylindres entrent en contact. La
premie`re chose a` faire est donc de le libe´rer de cette protection sans de´te´riorer le
diapason. Une fac¸on simple de libe´rer le diapason est de briser la bague en ce´ra-
mique a` la base de la capsule. Pourtant cette bague est tre`s utile car elle permet
de fixer simplement le diapason sur le montage. La me´thode utilise´e ici est simple,
rapide et pre´serve a` la fois le diapason et la bague en ce´ramique. Cette me´thode
consiste a` presser la bague avec une pince tout en effectuant des rotations du cy-
lindre avec une autre pince pour de´te´riorer le frettage entre ces deux e´le´ments et
libe´rer le diapason. Cette me´thode est explique´e dans la figure 3.4.
Le diapason est le senseur de l’interaction et la pointe le localisateur de ces
interactions, il est maintenant temps de coller la pointe mais laquelle et comment ?
Quelle pointe pour le diapason ? et de quelle manie`re ?
Choisir les leviers classiques d’AFM en tant que pointe a` coller sur les diapasons
peut sembler la solution la plus simple et la plus directe. Ne´anmoins le montage
expe´rimental nano-manipulateur ne´cessite deux sondes inde´pendantes qui doivent
pouvoir interagir (figure 3.5).
Outre l’importante diffe´rence de taille entre le levier et le diapason (voir figure
2.30) rendant le collage de celui-ci difficile, un proble`me d’encombrement spatial
s’est pose´. En effet cela ne´cessiterait un positionnement tre`s pre´cis sur le diapason
pour que les deux pointes puissent se rejoindre sans occasionner une collision entre
les deux diapasons. Nous pourrions alors les coller de manie`re a` ce que le levier
de´passe largement du diapason, pour permettre la pre´hension, mais nous perdrions
alors l’avantage de la grande constante de raideur du diapason qui e´vite le ”saut au
contact”.
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Figure 3.5 – Les deux pointes en tungste`ne doivent pouvoir se rejoindre pour
permettre la pre´hension d’une sphe`re
Collage et gravure de la pointe
Le choix de la pointe s’est donc porte´ sur une pointe en tungste`ne grave´e e´lec-
trochimiquement. Cette technique et l’utilisation de ces pointes sont d’ailleurs bien
maitrise´es par le laboratoire depuis le projet X-TIP (2004-2007), elle comporte deux
e´tapes : le collage et la gravure.
La gravure
Un ensemble de techniques de fabrication par gravure de pointe fine a e´te´ re´per-
torie´ par A. Melmed [43]. Une technique simple de gravure e´lectrochimique appelle´e
”lamellae dropoff technique” consiste a` utiliser une e´lectrode circulaire, une bague,
comme une cathode. Une goutte de NaOH ou de KOH dans la bague cre´e une cellule
e´lectrolytique dans laquelle le fil de tungste`ne est grave´. Le sche´ma de base de cette
technique est repre´sente´ figure 3.6.
Figure 3.6 – Sche´ma de principe de la technique ”lamellae dropoff”
Pour la gravure, une tension continue (7 a` 12V) est applique´e entre les e´lectrodes.
L’e´lectrode ou` la gravure s’effectue e´tant la cathode. Un courant de quelques mA
induit alors la re´action chimique suivante :
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6H2O + 6e
− ←→ 3H2 + 6OH− cathode
W (s) + 8OH− ←→WO2−4 + 4H2O + 6e− anode
W + 2OH− + 2H2O ←→WO2−4 + 3H2 total
Lorsque le fil est suffisament fin la partie infe´rieure du tungste`ne tombe sous son
propre poids. Si la gravure est effectue´e avec une seule bague, la partie supe´rieure du
fil de tungste`ne continue d’eˆtre grave´e une fois la partie infe´rieure tombe´e tant que
le courant n’est pas coupe´. Ce temps supple´mentaire de gravure peut eˆtre utile si
on souhaite obtenir une pointe avec un rayon de courbure de l’ordre du microme`tre.
Sinon le rayon de courbure typique est plus petit que 100nm. Pour e´viter de devoir
couper le courant une fois la partie infe´rieure tombe´e, le montage utilise´ pour la
gravure des pointes se compose de deux bagues. Le sche´ma expe´rimental est illustre´
figure 3.7.
Figure 3.7 – Sche´ma de la gravure avec deux bagues
De cette manie`re le circuit e´lectrique s’ouvre de`s que le fil tombe et la re´action
s’arreˆte automatiquement.
Positionnement de la pointe sur le diapason
Dans le cadre la microscopie a` force atomique classique, la pointe en tungste`ne
est colle´e sur le diapason paralle`lement a` son mode de vibration et le diapason est
positionne´ perpendiculairement a` la surface comme sur la figure 3.8 . Dans notre
cas, cela n’est pas envisageable car les pointes doivent pouvoir s’approcher a` une
distance proche de la dimension de l’objet a` attraper soit la centaine de nanome`tres
(figure 3.5).
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Figure 3.8 – Pointe colle´e de manie`re traditionnelle : paralle`lement au mode de
vibration du diapason.
Une solution possible aurait e´te´ de coller les pointes de fac¸on a` ce qu’elles de´-
passent par l’avant des diapasons. La longueur totale du fil de tungste`ne a` coller
de cette configuration devient trop importante, ajoutant trop de masse au diapa-
son, il diminue drastiquement son facteur de qualite´ en de´syme´trisant trop ses deux
bras [44]. Pour coller le plus court fil de tungste`ne possible, permettant aux pointes
de se toucher, il faudrait que la pointe fasse avec l’e´chantillon un angle si faible
que la convolution entre la pointe et la topographie de l’e´chantillon deviendrait
insurmontable (figure 3.9).
Figure 3.9 – Pointe colle´e paralle`lement au diapason et permettant la pre´hension.
La longueur du fil de tungste`ne ne´cessaire pour que les diapasons ne se
rencontrent pas (cercle rouge) avant la pre´hension (a) de´te´riore la sensibilite´. (b)
L’angle entre l’e´chantillon et la pointe cre´e une sorte de convolution pointe-objet
lors de l’imagerie.
Une premie`re solution consiste a` coller la pointe de manie`re classique mais d’in-
cliner les diapasons sur le montage de telle fac¸on que les pointes puissent se ren-
contrer comme sur la figure 3.10. Cette me´thode est simple et directe. Pourtant le
fait que les diapasons fassent un angle avec la surface nous rend moins sensible aux
interactions car la mesure se fait toujours dans la direction de vibration mais la
re´gulation de l’interaction se fait traditionnellement dans la direction verticale, une
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composante de l’interaction est donc perdue dans cette configuration.
Figure 3.10 – Dans cette configuration la pointe est colle´e de manie`re classique
sur les diapasons, ceux-ci sont incline´s pour permettre aux pointes de se
rencontrer. La fle`che verte repre´sente la direction de vibration des diapasons.
Il a finalement e´te´ de´cide´ d’incliner la pointe sur le diapason pour que la direction
de vibration soit paralle`le a` la direction dans laquelle l’interaction est re´gule´e (Z) et
ainsi conserver toute sa sensibilite´. On peut alors choisir de faire vibrer le diapason
dans son mode paralle`le ou perpendicualire avec une pointe colle´e avec un angle
identique sur le bras du diapason voir figure 3.11.
(a) (b)
Figure 3.11 – Pointe colle´e sur le diapason de manie`re a` ce que le mode de
vibration du diapason soit a) paralle`le a` la pre´hension b) paralle`le a` l’interaction
avec la surface.
La photo, figure 3.12, montre l’angle avec lequel est colle´e la pointe, habituel-
lement de l’ordre de 150° afin de minimiser la taille totale du fil de tungste`ne colle´
ainsi que l’angle cre´e´ par la pointe et l’e´chantillon.
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Figure 3.12 – Pointe en tungste`ne colle´e sur un des bras du diapason a` quartz,
l’angle entre la pointe et le bras du diapason est proche de 150°.
3.1.1.1 Points faibles des pointes tungste`ne
La figure 3.13 pre´sente diffe´rents re´sultats lors de la gravure d’un fil de tungste`ne
par la me´thode de´taille´e pre´ce´demment. L’image MEB (a) figure 3.13 repre´sente une
gravure qui s’est faite de fac¸on optimale, c’est-a`-dire que le fil s’est rompu en une
seule fois, cre´ant une pointe dont l’apex, infe´rieur a` 50nm, est ide´al pour l’imagerie
AFM. La pointe (b) figure 3.13 pre´sente une double gravure, le me´nisque cre´e´ par
la solution d’hydroxyde de potassium sur le fil de tungste`ne a ce´de´ avant que la
premie`re gravure soit totalement acheve´e cre´ant ainsi un point de fragilite´. Quant
a` la dernie`re pointe pre´sente´e, elle a subi des dommages dus a` un choc me´canique
a` la suite de la gravure la rendant inutilisable.
(a) (b) (c)
Figure 3.13 – Images MEB de fils de tungste`ne grave´s e´lectrochimiquement. a)
Gravure ide´ale recherche´e. b) double gravure. c) Pointe abˆıme´e avant toute
utilisation
Meˆme si la gravure est ide´ale, la configuration incline´e de la pointe par rapport a`
l’e´chantillon, cre´e, de par le rapport d’aspect particulier de ces pointes, un proble`me
lors de l’imagerie d’objet sphe´rique. Lorsque la pointe va entrer en contact avec la
sphe`re, l’apex de pointe sera en re´alite´ en dessous de l’objet (figure 3.14).
La re´gulation de l’interaction va donc relever la pointe pour maintenir constante
l’interaction. Cela peut entrainer un de´placement incontroˆle´ de l’objet et donc
rendre impossible son imagerie (voir figure 3.15).
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(a) (b)
Figure 3.14 – (a) Le bout de la pointe en tungste`ne est en-dessous de la sphe`re
lorsqu’elle entre en interaction avec celle-ci. (b) La re´gulation de l’interaction
tendant a` remonter la pointe pousse la sphe`re vers l’avant. voir figure 3.15)
Figure 3.15 – Image AFM d’un substrat de Silicium. L’imagerie induit le
de´placement de la microsphe`re (3µm de diame`tre). Le balayage de´bute par la
gauche de l’image, la sphe`re est de´place´e vers la droite de l’image a` chaque fois
que la re´gulation remonte la pointe (traits horizontaux).
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La raideur effective de ces pointes est e´galement faible : Pour une pointe de 10µm
de diame`tre et de 300µm de long, la raideur est de 22N/m. Cela peut entrainer des
de´flexions late´rales qui vont perturber la mesure. La faible constante de raideur de
ces pointes s’est d’ailleurs manifeste´e lors de retraits rapides de la pointe pre`s de la
surface. A cause de l’inertie de la pointe et de son inclinaison, lors d’un retrait rapide,
son apex va venir percuter la surface, s’endommageant de manie`re irre´versible. Ce
proble`me apparaˆıt seulement si le retrait s’effectue avec le scanner de la pointe et
n’est bien suˆr plus pre´sent si le retrait s’effectue avec le scanner de l’e´chantillon ou
bien plus lentement.
Malgre´ ces limitations, des images et des manipulations ont pu eˆtre mene´es avec
ce type de sondes comme nous le verrons dans le chapitre 4.
3.1.2 Les LER
Contrairement aux diapasons, les LER (voir section 2.8) sont vendus sous forme
de WAFER. Il n’y a donc pas d’e´tape de de´capsulation pour y acce´der. Ne´anmoins
ils ne sont pas fournis avec des contacts e´lectriques aussi simples d’acce`s que les
fiches encastre´es dans la bague avec laquelle le diapason est fourni. Pour pre´server
la versatilite´ du montage et permettre de passer de l’un a` l’autre des re´sonateurs
il a e´te´ de´cide´ de se servir de ce qui fonctionnait de´ja` bien pour les diapasons : la
bague en ce´ramique et les deux fiches. Le LER est fixe´ sur la meˆme bague que le
diapason, le porte-pre´henseur de´die´ a` fixer le diapason (figure 3.16) sur le scanner
pie´zoe´lectrique reste ainsi compatible.
(a) (b)
Figure 3.16 – (a) Apre`s que le diapason a` quartz lui-meˆme est extrait de la
bague, le LER est fixe´ aux fiches par de la colle a` l’argent assurant un contact
conducteur entre les fiches et les e´lectrodes du diapason. (b) Porte-pre´henseur
compatible avec les diapasons a` quartz et les LER.
Les petites dimensions du LER par rapport au diapason vont nous permettre d’y
coller, non plus une pointe en tungste`ne, mais un levier AFM standard. Les tech-
niques de microfabrication de ces pointes e´tant largement re´pandues, leur utilisation
permet de s’affranchir du proble`me de reproductibilite´ expose´ auparavant avec les
3.1. Montage et configuration des pre´henseurs 57
pointes en tungste`ne. Ne´anmoins, avec des leviers classiques comme ceux pre´sente´s
figure 2.20(a), c’est-a`-dire avec la pointe conique pointant perpendiculairement au
levier, il nous serait totalement impossible de permettre a` la fois une imagerie et
la pre´hension comme le montre la figure 3.17. C’est pourquoi notre attention s’est
porte´e sur des leviers avec des pointes protube´rantes comme celles utilise´es par S.
Re´gnier [15] et pre´sente´es 2.20(b). Ce type de pointes pourrait re´soudre en partie
le proble`me de ge´ome´trie.
(a) (b)
Figure 3.17 – (a) Deux leviers AFM classiques imagent la surface. Dans cette
configuration la pre´hension ne peut pas se faire de manie`re controˆle´e. (b) Deux
leviers AFM attrapent une sphe`re. Dans cette configuration l’imagerie ne peut pas
se faire de manie`re optimale.
Seulement en partie car comme pre´ce´demment avec le diapason, le LER ne sera
pas place´ de manie`re classique dans laquelle le mode de vibration est perpendiculaire
a` la surface. La bague sur laquelle le LER est colle´ nous obligerait a` coller un levier
qui de´passerait d’au moins le rayon de cette bague pour que les deux pointes se
rencontrent. C’est pourquoi les LER sont positionne´s paralle`lement a` la surface et
le levier colle´ perpendiculairement au mode de vibration comme le montre la figure
3.18
Bien que dans cette configuration le mode de vibration du LER soit paralle`le a` la
surface il nous est possible d’imager un e´chantillon. L’imagerie se fait alors dans un
mode hybride ”shear-force”←→”Tapping mode” La figure 3.19 est une image AFM
re´alise´e dans cette configuration.
On va donc eˆtre capable d’imager la surface et e´galement de re´aliser la pre´hension
dans de bonnes conditions. Outre la reproductibilite´ accrue des pointes que l’on
peut utiliser avec le LER, la configuration de travail choisie peut, dans certains
cas, permettre d’acce´der non plus seulement au gradient de la force comme avec le
diapason mais e´galement a` la force applique´e a` l’objet.
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(a) (b)
(c)
Figure 3.18 – (a) Image MEB du levier avec la pointe protube´rante colle´e sur le
LER. (b) La direction de vibration des LER (fle`ches noires) est perpendiculaire a`
la surface. (c) L’espace de travail en bleu est limite´ (3mm ∗ 3mm) pour e´viter le
contact entre le substrat et les bagues.
Figure 3.19 – Image AFM d’une sphe`re de 200nm de diame`tre de´pose´e sur un
re´seau de calibration en Silicium re´alise´e avec un LER dont l’oscillation est
paralle`le a` la surface.
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Comment mesurer la force avec le LER ?
Dans le cas particulier d’un objet dur, c’est-a`-dire qu’il ne subit pas de de´forma-
tion, la force applique´e par le LER s’obtient en mesurant simplement le de´placement
x du scanner. Lorsque le contact entre la pointe et l’e´chantillon est e´tabli et mesure´
par le LER via un de´calage en fre´quence positif, la seule de´formation qui apparait
dans le syste`me est la de´flexion du levier. Ainsi en connaissant a` priori la constante
de raideur effective klevier du levier colle´ sur le LER et le de´placement x du scanner
une fois le contact e´tabli, on peut remonter a` une mesure de force via la relation
F = klevier.x. La figure 3.20 sche´matise le principe de cette mesure.
Figure 3.20 – Sche´ma de principe de la mesure de la force applique´e a` l’objet.
Le diapason a` quartz face au LER dans la pratique
Pointes Nous verrons dans le chapitre 4, que chacun des pre´henseurs re´alise´s avec
les diapasons a` quartz et le LER a donne´ des re´sultats. Ne´anmoins la fragilite´ des
pointes en tungste`ne lie´e a` leur souplesse et tous les proble`mes sus-mentionne´s (fra-
gilite´, faible constante de raideur...) font que le LER s’est ave´re´ plus performant
sur ce point. Comme nous collons des pointes AFM classiques sur les LER, on
s’affranchit des proble`mes de reproductibilite´ et de fragilite´. De plus nous pouvons
e´galement avoir acce`s, dans certains cas, a` la force applique´e a` l’objet et plus seule-
ment au gradient de la force. Ne´anmoins la configuration des LER sur le montage
diminue la taille possible du substrat utilisable. La figure 3.18 (c) montre que les
bagues sur lesquelles les LER sont attache´s limitent l’espace de travail. C’est un
compromis que nous avons e´te´ contraint d’accepter.
Excitation et de´tection du signal Lorsque ces oscillateurs vibrent, les
contraintes cre´ent une polarisation a` l’inte´rieur du quartz. Cette polarisation pro-
duit un courant alternatif. La mesure de ce courant nous informe sur le mouvement
du re´sonateur. Le courant mesure´ n’est pas seulement duˆ aux vibrations ; en plus
de ce courant il peut exister un courant proportionnel a` l’excitation applique´e aux
contacts du diapason dans le cas d’une excitation e´lectrique ou meˆme dans le cas
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d’une excitation me´canique, due aux champs e´lectromagne´tiques ge´ne´re´s par l’e´le´-
ment pie´zoe´lectrique utilise´ pour exciter le diapason ou le LER. C’est pourquoi
une attention particulie`re doit eˆtre accorde´e pour isoler le plus possible l’oscilla-
teur a` quartz des champs e´lectromagne´tiques exte´rieurs, en particulier ceux a` des
fre´quences proches de la fre´quence de re´sonance. C’est pourquoi les caˆbles reliant
l’oscillateur a` l’amplificateur doivent eˆtre les plus courts possibles.
Diapason a` quartz Le diapason a` quartz peut eˆtre excite´ me´caniquement en
faisant vibrer le point sur lequel le diapason est attache´ : concre`tement un piezo-
excitateur colle´ sur le porte-pre´henseur, sur lequel est applique´e une tension sinu-
so¨ıdale. Pour re´cupe´rer le signal du diapason nous avons utilise´ un amplificateur
commercial femto dont le gain d’amplification est parame´trable. Nous avons choisi
un gain de 107Ω qui, expe´rimentalement, permet le meilleur rapport signal sur bruit
autour de 30kHz. Si l’excitation du diapason est me´canique, alors le montage pour
la de´tection du signal est aussi simple que pre´sente´ dans la figure 3.21
Figure 3.21 – Montage pour la mesure du de´placement des bras du diapason.
LER De la meˆme manie`re, il est possible d’exciter me´caniquement les LER
avec un pie´zo-excitateur et de re´cupe´rer son signal avec le meˆme amplificateur.
Seulement pour rester compatible avec les porte-pre´henseurs, la vibration cre´e´e par
le pie´zo-excitateur sera perpendiculaire au mode de vibration du LER, ce qui va
rendre l’excitation beaucoup moins efficace. Cette baisse d’efficacite´ se traduit par
une plus grande contribution des excitations e´lectro-magne´tiques exte´rieures qui
vont distordre la courbe de re´sonance.
Pour pallier ce proble`me nous avons donc de´cide´ d’exciter les LER e´lectrique-
ment. Ce type d’excitation a un de´savantage compare´ a` l’excitation me´canique car
les contacts e´lectriques du LER agissent comme une capacite´. Lorsqu’une tension
est applique´e entre les contacts, un courant ic existe que le LER soit a` sa re´so-
nance ou non. Quand le LER re´sonne, un courant iosc est ge´ne´re´. Ces deux courants
s’ajoutent pour produire un courant re´sultant i = ic + iosc. La phase de ce courant
de´pend de la phase des courants et cre´e une distortion de la courbe de re´sonance
(figure 3.22). Pour compenser cela, un circuit e´lectrique particulier est ne´cessaire ;
La compensation est alors faite en injectant dans le circuit un courant d’intensite´
e´gale a` ic. Alors le courant re´sultant est iosc. La courbe de re´sonance est alors sy-
me´trique (figure 3.23) C’est le roˆle joue´ par l’amplificateur (figures C.1 et C.2 dans
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(a) (b)
Figure 3.22 – (a) Courbe de re´sonance obtenue avant que le courant capacitif ne
soit supprime´ (b). Sur l’oscilloscope, la courbe jaune repre´sente le signal brut
mesure´ et la courbe bleue repre´sente le signal de compensation.
(a) (b)
Figure 3.23 – (a) Courbe de re´sonance obtenue apre`s que le courant capacitif a
e´te´ supprime´ (b). Sur l’oscilloscope, la courbe jaune repre´sente le signal brut
mesure´ et la courbe bleue repre´sente le signal de compensation.
l’annexe C) fabrique´ a` l’Institut Ne´el et de´die´ spe´cialement a` l’excitation e´lectrique
des LER.
3.2 Les micro et nanopositionneurs
Le positionnement de chacune des pointes l’une par rapport a` l’autre ainsi que
par rapport a` l’e´chantillon impose deux types de micro/nanopositionnement : un a`
l’e´chelle milli/microme´trique et un a` l’e´chelle micro/nanome´trique.
3.2.1 Moteurs inertiels : Micropositionnement et pre´-alignement
Pour controˆler le positionnement grossier des deux sondes AFM et de l’e´chan-
tillon nous avons choisi des moteurs inertiels. Ces moteurs se composent d’un bloc
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mobile relie´ a` un cadre fixe par une ce´ramique pie´zoe´lectrique et un barreau avec qui
il forme une liaison glissie`re (figure 3.24). Le fonctionnement simplifie´ se de´compose
principalement selon deux phases :
• Phase de de´placement : le frottement solide entre le plateau mobile et le
barreau assure leur adhe´sion. Le bloc accompagne l’extension de la ce´ramique
pie´zoe´lectrique.
• Phase de glissement : La ce´ramique pie´zoe´lectrique se re´tracte brusquement.
Il en re´sulte le glissement du bloc mobile sur le guide : la position du plateau
reste alors quasiment inchange´e durant cette phase.
Sur le montage ont e´te´ utilise´s des moteurs inertiels de marque Mechonics®(MS
30) dont le de´placement maximal est de 8mm avec des pas de ≈ 30nm. Ces mo-
teurs ont l’avantage d’eˆtre robustes, simples d’assemblage et d’utilisation. De plus
le laboratoire avait de´ja` avant mon arrive´e une bonne connaissance de ces moteurs.
Ne´anmoins l’utilisation de ces moteurs peut poser quelques soucis pratiques tels
que le bruit occasionne´ par le syste`me ”stick and slip” introduisant du bruit dans la
de´tection pie´zoe´lectrique des diapasons comme le montre le graphique figure 3.25.
Notons ici que les LER sont beaucoup moins sensibles a` ces instabilite´s a` cause
de leur constante de raideur 20 fois plus e´leve´e . De plus la reproductibilite´ des
de´placements est peu fiable car une moyenne de 10% des pas souhaite´s ne sont pas
effectifs. Maintenant, des moteurs inertiels beaucoup plus silencieux et plus pre´cis
existent tels que ceux propose´s par la socie´te´ SmarAct.
Figure 3.24 – Phases de fonctionnement du moteur inertiel. (image catalogue
Smaract)
Les moteurs Mechonics®s’ave`rent donc bien adapte´s pour un pre´-
positionnement mais ils doivent eˆtre arreˆte´s lorsque les pre´henseurs sont actifs.
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ArrêtDépart du moteur inertiel
Figure 3.25 – Bruit de fre´quence : La mesure du de´calage en fre´quence du
diapason a` quartz a` travers la boucle a` verouillage de phase (PLL) est perturbe´e
lorsque les moteurs inertiels sont active´s.
3.2.2 Pie´zoscanners : imagerie et de´placements fins
Pour le nanopositionnement et l’imagerie AFM, il est ne´cessaire d’utiliser des
e´le´ments pie´zoe´lectriques. En AFM et spe´cialement en STM il est commune´ment uti-
lise´ les tubes pie´zoe´lectriques dont l’avantage est qu’un seul e´le´ment pie´zoe´lectrique
effectue les trois mouvements X, Y et Z. Ne´anmoins les connexions et le controˆle
de ces syste`mes peuvent devenir complique´s et comme tous les axes sont couple´s
certains artefacts peuvent apparaˆıtre lors de l’imagerie, ne´cessitant un traitement
logiciel apre`s acquisition ou un algorithme spe´cial durant le balayage. Le scanner
XYZ peut aussi eˆtre constitue´ du montage de trois e´le´ments pie´zoe´lectriques sur
une pie`ce me´canique inte´gre´e. C’est ce type de scanner, de marque Piezojena®,
qui est utlise´ sur notre montage. La principale raison est leur simplicite´ et leur plus
grande course de de´placement, dans notre cas 38µm en boucle ouverte. Le choix de
scanner en boucle ouverte a e´te´ motive´ par l’encombrement supple´mentaire duˆ au
syste`me de controˆle en boucle ferme´e. Un des de´savantages par rapport au piezo-
tube est que l’interde´pendance des axes amplifie le bruit. De plus un piezoscanner
avec une course de 38µm en Z est peut eˆtre un peu grand. En effet, a` tension
e´gale, on gagne en course de de´placement ce que l’on perd en pre´cision et en sta-
bilite´. Une solution envisageable serait d’utiliser un scanner avec une course plus
petite, typiquement d’une dizaine de microme`tres. Pour ne pas perdre notre champ
d’action pour la manipulation, il serait alors pre´fe´rable de de´coupler les axes X et
Y de l’axe Z, une petite course en Z, moins d’une dizaine de microme`tres, pour
permettre une meilleure re´solution en imagerie et une course moyenne en X et Y,
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typiquement 20µm, pour pre´server notre champ d’action. La nature pie´zoe´lectrique
de ces scanners entraˆıne deux inconve´nients majeurs : l’hyste´re´sis peut causer une
de´viation supe´rieure a` 10% par rapport a` la distance re´ellement parcourue. Le ma-
te´riau pie´zoe´lectrique peut encore se mouvoir quelques secondes apre`s que la rampe
en tension est termine´e, cela s’appelle le ”creep”. Dans l’annexe D les performances
des pie´zoscanner utilise´s sur notre montage sont pre´sente´es.
3.3 L’e´lectronique de controˆle
L’e´lectronique de controˆle utilise´e avec notre station de manipulation est l’e´lec-
tronique commerciale Specs Nanonis. Son application est de´die´e a` toutes les formes
de microscopie a` champ proche.
Elle se compose de deux modules principaux :
1. le module Control System base constitue´ d’un OS Temps-Re´el et d’une
carte d’acquisition FPGA de National Instruments. L’OS Temps-Re´el est
connecte´ via une communication TCP/IP a` l’ordinateur hoˆte depuis lequel
l’utilisateur peut lancer le logiciel de commande. Ce module re´alise un grand
nombre de fonctions pour le controˆle de la position de la pointe AFM comme
par exemple effectuer une courbe d’approche-retrait, balayer une ligne 1D ou
une image 2D, etc... C’est dans ce module que se trouvent les gains Propor-
tionnel et Inte´gral de la boucle de contre-re´action qui asservit la hauteur Z
des pointes ou de l’e´chantillon.
2. le module Oscillation Controller (OC4) a pour fonction l’analyse des re´ponses
d’un oscillateur pour la mesure de phe´nome`nes physiques. Sa taˆche est donc
d’exciter et d’analyser le signal retour du diapason. Ce module mesure alors
la variation d’amplitude, de phase ou meˆme de fre´quence (graˆce a` l’utilisation
d’une PLL, voir ci-apre´s) de l’oscillateur, ces variations e´tant proportionnelles
au gradient de force de l’interaction pointe-surface (voir chapitre 2).
3.3.0.1 Le module de controˆle des re´sonateurs (OC4)
Il se compose d’une carte d’acquisition FPGA National Instruments (cf fi-
gure 3.26) et d’une interface analogique. Une des sorties analogiques (nomme´e Out-
put) de la carte ge´ne`re le signal d’excitation V exc(t) de l’oscillateur et une entre´e
analogique (nomme´e Input) acquiert le signal retour V (t) du diapason (apre`s am-
plification et conversion courant/tension). D’autres sorties analogiques permettent
de lire les signaux calcule´s par le FPGA comme le signal d’amplitude, de phase ou
encore de fre´quence.
La carte FPGA re´alise les fonctions suivantes :
Le comparateur de phase Le comparateur de phase, qui se trouve implicite-
ment dans la fonction Lock-in du sche´ma (3.26), est un syste`me tre`s courant dans
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Figure 3.26 – Sche´ma du module OC4 de l’e´lectronique Nanonis (extrait du
datasheet)
de nombreuses applications telles que les te´le´communications, les syte`mes d’asser-
vissement me´canique ou bien pour la de´modulation.
Il est constitue´ d’un me´langeur suivi d’un filtre passe bas. Le me´langeur est le
plus souvent un multiplieur calculant le produit entre un signal de mesure xi(t)
et un signal de re´fe´rence xr(t). Si nous conside´rons deux signaux sinuso¨ıdaux, le
produit est de la forme suivante :
xir = AiAr sin (ωit+ φi) sin (ωrt+ φr) (3.1)
qui devient, apre`s line´arisation :
xir =
AiAr
2
[cos ((ωi − ωr) t+ φi − φr)− cos ((ωi + ωr) t+ φi + φr)] (3.2)
Le filtre passe-bas supprime la seconde composante, nous laissant le signal :
xir =
AiAr
2
cos ((ωi − ωr) t+ φi − φr) (3.3)
Lock-in (Amplifier) Un ”Lock-in amplifier” simple a la meˆme fonction que le
comparateur de phase avec pour entre´es, le signal de re´fe´rence et le signal a` mesurer.
Dans notre cas, le signal de re´fe´rence est le signal d’excitation, et le signal a` mesurer,
le signal provenant du diapason. Le signal du diapason posse`dant la meˆme fre´quence
que l’excitation, la sortie du comparateur de phase est de la forme :
xo1 =
AiAr
2
cos (φi − φr) (3.4)
Le Lock-in peut comporter une deuxie`me voie, effectuant le meˆme calcul mais
pour le signal de re´fe´rence de´cale´ de pi/2, donnant la re´ponse suivante :
xo2 =
AiAr
2
sin (φi − φr) (3.5)
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Il est alors possible de calculer l’amplitude et la diffe´rence de phase du signal
e´tudie´ a` partir des deux signaux xo1 et xo2 :
Xo =
√
x2o1 + x
2
o2 =
AiAr
2
(3.6)
φo = arctan
xo1
xo2
= φi − φr (3.7)
Les gains Proportionnel et Inte´gral Le module OC4 posse`de deux controˆ-
leurs PI pour asservir l’amplitude et le de´phasage de l’excitation du diapason. Leur
fonction de transfert avec la transforme´e de Laplace est (figure 3.27) :
C(s) =
1 +KTis
Tis
=
1 + Tns
Tis
(3.8)
Figure 3.27 – Sche´ma bloc du controˆleur proportionnel-inte´gral (architecture
paralle`le)
Oscillateur Controˆle´ par entre´e digitale - NCO DDS L’oscillateur controˆle´
(NCO) permet de ge´ne´rer un signal pe´riodique dont la fre´quence de´pend du signal
d’entre´e, ici un signal nume´rique. Ce syste`me est tre`s souvent couple´ avec une PLL
(voir le paragraphe suivant).
Phase Locked Loop - PLL Une boucle a` verrouillage de phase (ou phase locked
loop en anglais) est un montage e´lectronique permettant de ge´ne´rer un signal dont
la diffe´rence de phase avec un signal de ”re´fe´rence” est fixe.
Ce signal de re´fe´rence est pour nous le signal du diapason, le signal ge´ne´re´ est
le signal d’excitation du pie´zo excitateur. La PLL se compose de tous les e´le´ments
pre´ce´demment cite´s, comme l’illustre la figure 3.28.
Le comparateur de phase nous fournit le de´phasage entre le signal provenant du
NCO, utilise´ pour l’excitation du diapason, et la re´ponse de ce dernier. Nous choi-
sissons un de´phasage de consigne a` appliquer entre les signaux. Lorsque la pointe
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Figure 3.28 – Sche´ma bloc du montage de la PLL
interagit avec la surface, la fre´quence propre du diapason est modifie´e, et le de´-
phasage avec l’excitation e´galement. Le PI impose alors au NCO de modifier la
fre´quence d’excitation pour maintenir le de´phasage e´gal a` la consigne.
Le gradient de la force d’interaction n’est alors plus proportionnel a` la variation
de phase reste´e fixe mais a` la variation de fre´quence (pour un mode`le de PLL
line´aire). Ce syste`me permet, tout particulie`rement, de supprimer le domaine de
saturation que l’on observe en mesurant la variation de phase seule. En effet, la phase
ne posse`de un comportement line´aire qu’au voisinage de la fre´quence de re´sonance.
En effet sans PLL et si on se place a` la re´sonance, la phase va diminuer ou augmenter
respectivement pour des interactions attractives et re´pulsives. Lorsque la phase aura
varie´ de 90°, il ne sera plus possible de mesurer un de´calage de phase supe´rieur
meˆme si la fre´quence de re´sonance totale continue d’augmenter ou de diminuer. Ce
domaine est d’autant plus e´troit que le facteur de qualite´ est grand, ce qui est le
cas pour nos deux oscillateurs a` quartz, diapason et LER.
3.4 Configurations d’imagerie et modes ope´ratoires
Pour comprendre la suite et notamment le chapitre 4, il est important de de´-
crire les diffe´rentes configurations possibles pour le balayage que permet ce mon-
tage. Ide´alement pour controˆler de manie`re optimale les trois e´le´ments du nano-
manipulateur, l’e´chantillon et les deux pointes, il faudrait disposer d’un module
de balayage (”Scan Control” dans l’e´lectronique Nanonis) qui controˆle la taille de
l’image, la vitesse de balayage et permet un positionnement late´ral pre´cis, pour
chacun d’eux. De plus pour controˆler a` la fois les interactions entre les pointes et
l’e´chantillon lors de l’imagerie et lors de la pre´hension, il nous faudrait au total
quatre modules de controˆle Proportionnel-Inte´gral : Pour chaque pointe, un ”PI”
pour l’imagerie (re´gulation de l’interaction classiquement suivant la direction Z) et
un ”PI” pour la pre´hension (re´gulation de l’interaction suivant la direction X ou
Y ). Notre e´quipement actuel ne nous donne acce`s qu’a` un seul module de balayage
et a` deux controˆleurs Proportionnel-Inte´gral.
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Le nombre fixe´ de sorties analogiques (huit) que permet l’e´lectronique de
controˆle, limite aussi les configurations de travail possibles. En effet sur les huit
sorties disponibles, quatre sont assigne´es d’office a` un signal : Deux pour le ba-
layage (X,Y), une pour le ZController standard et une pour un ZController ge´ne´rique.
Il est e´vident que pour controˆler trois piezoscanners 3D (neuf degre´s de liberte´),
quelques strate´gies vont devoir eˆtre de´veloppe´es.
La figure 3.29 illustre les diffe´rents modes ope´ratoires possibles :
• (a) Balayer (X,Y) et re´guler en Z avec le scanner de l’e´chantillon. Cette
configuration exclut l’utilisation des deux pointes simultane´ment
• (b) Balayer (X,Y) et re´guler en Z inde´pendamment avec le scanner de chaque
pointe obtenant ainsi deux images AFM totalement inde´pendantes.
• (c) Balayer avec le scanner de l’e´chantillon (X,Y) et re´guler inde´pendamment
avec l’axe Z de chaque scanner des deux pointes. On obtient ainsi deux images
en un seul balayage.
Figure 3.29 – (a) Une pointe image la surface de manie`re classique donc le
balayage et/ou la re´gulation peuvent se faire via le pie´zoscanner de l’e´chantillon
ou de la pointe. (b) Les deux pointes imagent la surface de manie`re totalement
inde´pendante. La re´gulation et le balayage se font via le pie´zoscanner des deux
pointes. (c) Le balayage est controˆle´ par le pie´zoscanner de l’e´chantillon et la
re´gulation se fait inde´pendamment par les deux pointes via leur propre
pie´zoscanner.
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Nous avons vu dans le chapitre 2 que les techniques de nanomanipulation
connaissent une e´volution constante depuis leur de´but. Cependant, certaines dif-
ficulte´s subsistent et freinent cette avance´e. La principale limitation reste l’absence
de controˆle visuel durant l’e´tape de manipulation. Comme la pointe AFM est notre
seul te´moin du nano-monde, elle ne peut pas imager et manipuler en meˆme temps.
La majorite´ des stations de micro/nanopre´hension inclut pour cela un mode de vi-
sualisation externe (optique ou MEB). Dans notre cas, cette dernie`re option n’est
pas envisageable car elle induit un trop fort encombrement pour une inte´gration sur
les lignes de lumie`re.
Pour leur venir en aide, plusieurs projets de nanomanipulateurs ont fait appel a`
la re´alite´ virtuelle et aux syste`mes immersifs tels que les syste`mes haptiques. Faute
de pouvoir « voir » le nano-monde, nous pouvons le reconstruire virtuellement graˆce
a` des algorithmes de pre´diction.
La re´alite´ virtuelle connaˆıt un progre`s important depuis plusieurs anne´es graˆce
a` l’ame´lioration continue de la puissance de calcul des processeurs. Elle est devenue
un outil essentiel a` la science pour repre´senter et animer, de manie`res diverses, les
donne´es scientifiques. Les applications les plus courantes sont pour le moment : la
me´decine, l’e´ducation, l’arme´e et bien suˆr le divertissement.
Les nanotechnologies repre´sentent donc un nouveau champ applicatif pour la
re´alite´ virtuelle. L’objectif est alors de meˆler la re´alite´ (mesures re´ellement acces-
sibles) et re´alite´ virtuelle afin de combler les manques, et ainsi de re´aliser une inter-
face comple`te permettant a` l’utilisateur de s’immerger simplement et intuitivement
dans le nano-monde.
Les syste`mes haptiques ont, dans cette interface multisensorielle (son, toucher,
audition), une place tout particulie`rement importante. En effet, les grandeurs me-
sure´es par AFM, sont des forces, des raideurs, des rugosite´s, etc., le sens le plus a`
meˆme de percevoir de tels effets est bien entendu le toucher.
3.5.1 Nanomanipulation assiste´e haptiquement
Le couplage d’un syste`me haptique avec une sonde AFM connaˆıt un de´veloppe-
ment continu depuis une dizaine d’anne´es. La plupart de ces interfaces ne re´sident
que dans la reconstruction d’une surface que l’on peut toucher, a` partir des don-
ne´es mesure´es par l’AFM. D’autres permettent une interaction en temps re´el avec
l’e´chantillon.
Quelques-uns de ces syste`mes haptiques sont introduits ci-apre`s :
1. Nanomanipulateur 1D de l’Universite´ de Carnegie Mellon
Ce nanomanipulateur est un pre´curseur, il associe un AFM et une interface
haptique a` un degre´ de liberte´. Les manipulations envisage´es sont de toucher,
pousser ou tirer des nano-objets [45] ;
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2. Nanomanipulateur de l’Universite´ Libre de Bruxelles
Ce nanomanipulateur commande un AFM selon les 3 translations XYZ. Les
forces applicables pour le retour de force sont de 0.5N pour X et Y et de 1N
pour Z. La fre´quence de boucle du syste`me –rafraˆıchissement des valeurs du
signal– est de 200Hz. Cette valeur, plutoˆt faible, a mis a` jour le phe´nome`ne
d’effet d’e´chelle. En effet, la dynamique du nano-monde est beaucoup plus
rapide que dans le macro-monde, ce qui a engendre´ des instabilite´s du syste`me
haptique [46] ;
3. Nanomanipulateur de l’Ecole Polytechnique Fe´de´rale de Lausanne
Ce nanomanipulateur est de´die´ a` la manipulation de nanotubes de carbone. A
la diffe´rence des deux premiers exemples qui sont des te´le´ope´rateurs directs, ce
nanomanipulateur utilise une re´alite´ dite « augmente´e » par le calcul. Le rendu
haptique n’est pas le re´sultat de mesures de forces temps re´el de l’AFM mais
d’une simulation d’un mode`le physique pre´cis, ici un nanotube. La simulation
pre´dit le comportement du nanotube lors de la manipulation et renvoie une
information de force a` l’utilisateur [47] ;
4. Nanomanipulateur de l’ICA ACROE
Ce dernier exemple est tout particulie`rement inte´ressant pour nous puisqu’il
utilise le meˆme syste`me haptique que pour la Nano-Pince. Ce manipulateur
a e´te´ de´veloppe´ en 2006 lors de la the`se de Sylvain Marlie`re [48]. Il permet
le controˆle 1D d’un AFM. La multisensorialite´ (visuelle, sonore et tactile)
renvoye´e a` l’utilisateur est permise par la reconstruction en temps re´el d’un
espace mixte (re´el & virtuel).
Le Transducteur Gestuel Re´troactif (TGR) utilise´ pour le montage Nano-Pince
est de´veloppe´ au Laboratoire d’Informatique et Cre´ation Artistique (ICA) de Gre-
noble et commercialise´ par la socie´te´ Ergos Technologies. Ce syste`me haptique
(cf figure 3.30) est compose´ de deux joysticks dote´s de trois degre´s de liberte´s cha-
cun. Les performances et la description de´taille´e de ce syste`me sont expose´es en
annexe E.
Figure 3.30 – Transducteur Gestuel Re´troactif (TGR) Ergos
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3.5.2 Interface Syste`me haptique ↔ Station de nanomanipulation
Te´le´ope´ration
Le couplage te´le´ope´rationnel entre le nanomanipulateur et le syste`me haptique
est base´ sur une plateforme de calcul en ”temps re´el” : Une carte d’acquisition
Sheldon Instruments compose´e d’un DSP (Digital Signal Processor, ou ”processeur
de signal nume´rique”) et de 12 paires de ADC/DAC (convertisseur analogique-
nume´rique/convertisseur nume´rique-analogique). Cette plateforme est programme´e
en langage Labview. Plusieurs interfaces ont e´te´ de´veloppe´es dans le cadre du projet
PIANHO pour e´changer les donne´es et les signaux entre l’e´lectronique Nanonis et
le syste`me haptique.
Retour d’effort
Lorsque l’on pense en terme de retour d’effort ou retour de force, on imagine
ressentir via le syste`me haptique une force allant contre ou aidant le mouvement de
l’ope´rateur. La figure 3.31 re´sume la chaˆıne de couplage entre la nanomanipulateur
et le syste`me haptique.
Comme nous l’avons vu dans le chapitre 2 tant que les oscillateurs utilise´s sur
le nanomanipulateur ne seront sensibles qu’au gradient de la force existant entre la
pointe et l’e´chantillon (la mesure de force que peut permettre le LER n’a pas e´te´
teste´e avec le couplage haptique) nous ne disposons donc pas de signal proportionnel
a` une force que nous pourrions transmettre directement au syste`me haptique. Il a
e´te´ de´cide´ que le retour de force cre´e´ et ressenti par l’utilisateur serait calcule´ via
une e´quation line´aire a` partir du de´calage en fre´quence telle que :
Ffeedback = (C × δf) +D (3.9)
ou` C et D sont des parame`tres ajuste´s pour la sensibilite´ requise par l’expe´-
rimentaliste et la stabilite´ du syste`me. Le parame`tre C est un gain tel que, par
exemple, une variation du de´calage en fre´quence δf entre 0 et 10Hz corresponde
a` un retour en force tel que 0 < Ffeedback < 10N . Le parame´tre D est ajuste´ de
telle manie`re qu’au de´part de l’expe´rience Ffeedback = 0 Cette force est une force
uni-dimensionnelle et peut eˆtre naturellement applique´e dans la direction z. Une ex-
pe´rience en une dimension a` e´te´ effectue´e dans cette configuration (voir sous-section
4.3.2). Ne´anmoins, pour des manipulations en 2D, une configuration diffe´rente a e´te´
mise en place. Le retour de force est applique´ dans les trois directions de l’espace
utilisateur. La force est dirige´e a` l’oppose´ du mouvement mais ne correspond a`
aucune re´alite´ physique dans le monde nano car le diapason ne peut mesurer d’in-
teraction que dans une seule direction. De cette manie`re l’utilisateur ressent un
contact quelque soit la direction de son mouvement.
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Figure 3.31 – Boucle de controˆle en temps re´el du nanomanipulateur au travers
le syse`me a` retour d’effort TGR Ergos.
3.6 Conclusions
La premie`re proble´matique traite´e est la configuration spatiale des deux pre´-
henseurs afin que ceux-ci puissent a` la fois imager l’e´chantillon et saisir l’objet
conside´re´.
Au final, pour le diapason a` quartz, les pointes sont incline´es par rapport au sub-
strat cre´ant un angle de 60°. Ainsi les apex des pointes peuvent se rencontrer sans
que les re´sonateurs entrent en contact. De plus cette configuration permet de main-
tenir la direction de vibration du diapason perpendiculaire a` la surface ce qui est
plus cohe´rent pour la boucle de re´gulation. Ne´anmoins cette configuration cre´e une
importante convolution en mode imagerie et peut meˆme entrainer un de´placement
de l’objet si ce dernier n’adhe`re pas suffisamment avec le substrat.
L’imple´mentation du LER sur notre montage permet de pallier certaines de ces
limitations. Graˆce a` ses petites dimensions le collage de levier classique d’AFM est
facilite´. Pour que les pointes de deux leviers AFM puissent se rencontrer, le LER
est positionne´ de telle manie`re que son mode de vibration est paralle`le a` la surface.
L’imagerie AFM se fait donc par un couplage des modes ”Shear-force”-”tapping”
et la pre´hension se fait dans la direction de vibration. De plus en laissant le levier
de´passer, la mesure de la force applique´e a` l’objet devient possible.
A partir de l’e´lectronique de controˆle et de ses limitations les diffe´rentes confi-
gurations d’imagerie avec les deux sondes sont de´crites.
Enfin, le syste`me haptique ERGOS et son couplage avec notre station de na-
nomanipulation sont expose´s. Ce syste`me, compose´ de deux joysticks, nous permet
de controˆler manuellement le de´placement en 3D de nos pre´henseurs de manie`re
inde´pendante. En plus de cela ce syte`me permet de retranscrire a` l’e´chelle macro-
scopique les interactions apparaissant a` l’e´chelle nanome´trique. Il est a` noter de`s a`
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pre´sent que le retour en force ge´ne´re´ par notre syste`me se fait line´airement a` partir
d’une mesure du gradient de la force (mesure´ par le de´calage en fre´quence δf des
re´sonateurs). Cette conversion peu conventionnelle du point de vue haptique est un
e´le´ment toujours en discussion au sein de ce projet.
Maintenant que tous les e´le´ments de notre station de nanomanipulation sont en
place, manipulons, dans le chapitre suivant, quelques objets.
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Ce chapitre pre´sente diffe´rents types d’expe´riences re´alise´es avec notre nano-
manipulateur. Ces expe´riences ont eu pour but de tester et valider la capacite´ de
notre montage a` manipuler dans les trois dimensions de l’espace des micro-objets,
a` la fois sur un substrat et en suspension dans un liquide. Des re´flexions ont e´gale-
ment e´te´ mene´es afin de rendre possible la manipulation d’objets nanome´triques et
uniquement identifiables par l’interme´diare des capacite´s d’imagerie AFM de notre
montage. Ces re´flexions ont abouti au de´veloppement de strate´gies afin de position-
ner pre´cise´ment l’apex nanome´trique de nos pre´henseurs l’une par rapport a` l’autre.
Des expe´riences ont aussi e´te´ mene´es dans le but de mettre a` l’e´preuve le couplage
entre le nanomanipulateur et le syste`me haptique pour effectuer la localisation et
l’identification d’un objet submicronique ainsi que de la micromanipulation.
4.1 Micromanipulation en 3D sur un substrat
Des manipulations de microsphe`res ont e´te´ mene´es graˆce aux deux types de
sondes, l’une base´e sur les diapasons a` quartz sur lesquels une pointe en tungste`ne
est colle´e et l’autre base´e sur les LER sur lesquels une pointe AFM protube´rante est
colle´e. Toutes ces manipulations ont e´te´ faites avec les re´sonateurs actifs, c’est-a`-dire
avec une mesure en continu des interactions
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4.1.1 Avec le diapason a` quartz
Avec le diapason a` quartz nous avons ope´re´ sur un substrat de silicium sur lequel
on a disperse´ une petite quantite´ de sphe`res de polystyre`ne de 1µm de diame`tre.
Ces sphe`res sont vendues en solution collo¨ıdale (PolybeadsMicrospheres 1.00µm)
qui sont tre`s concentre´es (4, 55.1010 particles/ml). Pour n’en disperser qu’une petite
quantite´, on fait se´cher une goutte de cette solution sur une lame de verre que l’on
vaporise ensuite au-dessus du substrat en silicium. Sur l’image optique (figure 4.1)
on peut voir les pointes de chaque diapason, pointe 1 et pointe 2 au-dessus du
substrat et distinguer les microsphe`res de polystyre`ne.
Figure 4.1 – Photographie prise au de´but de l’expe´rience, les deux pointes sont
en re´gulation d’amplitude pre`s d’une sphe`re isole´e en polystyre`ne de 1µm de
diame`tre sur un substrat de silicium.
Avant de de´crire pre´cise´ment chaque e´tape de la pre´hension, la figure 4.2 illustre
les diffe´rentes phases suivies lors de la manipulation dans les trois dimensions de
l’espace d’une sphe`re de 1µm de diame`tre.
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Figure 4.2 – Descriptif sche´matique associe´ a` la visualisation optique lors des
diffe´rentes e´tapes pour la manipulation d’une microsphe`re de 1µm de diame`tre.
(a) Les pointes sont amene´es grossie`rement pre`s de l’objet en re´gulation avec le
substrat ; (b) et (c) les pointes saisissent l’objet ; (d) le substrat est abaisse´ pour
extraire la sphe`re ; (e) le substrat est de´place´ late´ralement ; (f) une des pointes est
e´carte´e laissant la sphe`re attache´e, par force d’adhe´sion, a` l’autre pointe ; (g) et (h)
la re´gulation est remise en route et la sphe`re est de´pose´e et les pointes e´carte´es.
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Etape 1 : Positionnement grossier
Graˆce au microscope optique on localise une sphe`re isole´e. Ensuite on approche
grossie`rement les deux pointes du substrat et de la sphe`re via les moteurs inertiels.
Enfin on ame`ne les deux pointes au contact du substrat via la re´gulation de l’inter-
action en maintenant l’amplitude d’oscillation des diapasons a` 3nm (leur amplitude
d’oscillation libre est de 4nm) au travers leurs propres scanners (figure 4.3).
(a)
(b) Pointe 1 (c) Pointe 2
Figure 4.3 – (a) Les deux pointes inte´ragissent avec le substrat de manie`re
re´gule´e proche de la sphe`re. (b) et (c) L’interaction est maintenue constante au
travers de la boucle de contre-re´action qui maintient l’amplitude d’oscillation de
chacun des diapasons et a` 3nm.
Etape 2 : Positionnement fin
Pour saisir l’objet de manie`re optimale, la connaissance a` priori des dimensions
de la sphe`re est indispensable. En effet, comme l’interaction est re´gule´e, lorsque la
pointe entrera en contact avec la sphe`re le re´gulateur tendra a` surpasser l’obstacle
comme lors d’une imagerie normale. Nous avons vu dans la partie 2.3 que la distance
entre les pointes lors de la pre´hension est un parame`tre de´terminant pour e´viter
la de´te´rioration de l’objet. Nous souhaitons donc maintenir l’objet entre les deux
pointes proche de sa mi-hauteur. Pour cela une hauteur maximale (hp, hauteur de
pre´hension) au dessus de la surface est impose´e au scanner (figure 4.4). Ainsi, pour
une sphe`re de 1µm de diame`tre, lorsque la pointe entre en interaction avec la sphe`re
la pointe se re´tracte jusqu’a` une hauteur maximale de hp = 300nm par rapport au
substrat. Au moment ou` cette hauteur est atteinte, la re´gulation est coupe´e pour
que la pointe reste fixe en contact avec la sphe`re. Cette proce´dure est mise en oeuvre
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pour les deux pointes et nous sommes ainsi certains que l’objet est bien maintenu
le´ge`rement en-dessous de son diame`tre (figure 4.14). On constate que lorsque la
pointe 2 entre en contact avec la microsphe`re, la pointe 1 le de´tecte (voir le cercle
sur les graphiques de la figure 4.6.
Figure 4.4 – Sche´ma de principe de la proce´dure imposant une limite en hauteur
hp au scanner pour maintenir la pointe en contact avec la sphe`re a` mi-hauteur.
(a)
(b) Pointe 1 (c) Pointe 2
Figure 4.5 – (a) La pointe 1 est amene´e au contact avec la sphe`re a` une hauteur
de 300nm au-dessus de la surface. (b) La boucle de contre-re´action est alors
e´teinte sur la pointe 1. (c) L’amplitude d’oscillation du diapason reste constante
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(a)
(b) Pointe 1 (c) Pointe 2
Figure 4.6 – (a) La pointe 2 est amene´e au contact avec la sphe`re a` une hauteur
de 300nm au dessus de la surface. (b) et (c) La boucle de contre-re´action est alors
e´teinte. Le cercle noir sur les deux graphiques montre un comportement identique
de l’oscillation des deux diapasons. Les deux pointes se de´tectent au travers l’objet.
Etape 3 : Pre´hension
Les deux pointes e´tant totalement inde´pendantes, il n’est pas souhaitable d’uti-
liser leurs propres scanners pour soulever la sphe`re. En effet les caracte´ristiques
propres aux e´le´ments pie´zo-e´lectriques comme l’hyste´resis et le creep, ne nous as-
surent pas d’un de´placement synchrone des deux pointes. C’est pourquoi au lieu de
soulever la sphe`re, c’est le substrat qui est abaisse´ a` l’aide des moteurs inertiels.
Le controˆle et la de´tection de l’extraction de la microsphe`re sont assure´s par deux
moyens : la perte de la mise au point du microscope optique sur la surface (figure 4.2
d) et e)) et par l’enregistrement de l’amplitude de chacune des sondes en fonction
du temps. On observe donc sur la figure 4.7 que l’amplitude d’oscillation de chacun
des oscillateurs retrouve sa valeur libre (ici 4nm).
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(a)
(b) Pointe 1 (c) Pointe 2
Figure 4.7 – (a) Pour extraire la sphe`re, le substrat est abaisse´. (b) et (c)
Lorsque le contact entre la sphe`re et le substrat est perdu les amplitudes
d’oscillation des deux oscillateurs retrouvent leur valeur libre 4nm
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Etape 4 : Transport puis de´position de la microsphe`re
Maintenant que les pointes et la sphe`re sont suffisament loin du substrat, sa
de´position se fait en deux e´tapes : On de´place le substrat, a` l’aide des moteurs
inertiels, dans le plan (X,Y) afin d’atteindre une zone choisie, a` plusieurs micro-
me`tres de la position initiale de la sphe`re. Avant de de´poser l’objet sur le substrat,
la pointe 1 est e´carte´e de la pointe 2, la sphe`re reste alors colle´e, par force capillaire
et/ou e´lectrostatique a` la pointe 2. C’est le controˆle inde´pendant de la position des
deux pointes qui rend cette e´tape ne´cessaire avant la remise en route des re´gulateurs
sur les deux pointes. Enfin, la re´gulation de l’interaction est remise en route et les
deux pointes s’approchent de la surface jusqu’a` ce que l’amplitude d’oscillation des
re´sonateurs atteigne la valeur souhaite´e, ici 3nm. Les figures 4.8 et 4.9 sche´matisent
ces deux e´tapes.
(a)
(b) Pointe 1 (c) Pointe 2
Figure 4.8 – (a) Mouvement late´ral du substrat via les moteurs inertiels. (b) et
(c) L’amplitude de vibration des deux diapasons reste constante pendant cette
phase de transport.
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(a)
(b) Pointe 1 (c) Pointe 2
Figure 4.9 – (a) Les pointes se rapprochent de la surface au travers la re´gulation
jusqu’a` ce que l’amplitude, (b) et (c), atteigne 3nm. Les pointes sont e´carte´es et la
sphe`re est alors rede´pose´e sur la surface, isole´e a` un nouvel endroit.
4.1.2 Avec le LER
La manipulation en trois dimensions d’une microsphe`re (3, 8µm de diame`tre)
sur un substrat a e´te´ mene´e a` l’aide de deux LER sur lesquels un levier classique
d’AFM a e´te´ colle´ (voir figure 3.18 dans le chapitre 3). Les reflexions strate´giques de
manipulation suite a` la manipulation pre´ce´dente se sont traduites par l’ame´lioration
du protocole suivi de deux fac¸ons :
1. La force de pre´hension a pu se faire de manie`re controˆle´e en re´gulant l’inter-
action selon la direction late´rale de pre´hension.
2. Pour de´poser l’objet il n’a pas e´te´ ne´cessaire d’e´carter une des pointes comme
dans l’e´tape (f) de la manipulation pre´ce´dente repre´sente´e sur la figure 4.2.
En effet une proce´dure spe´cifique a e´te´ mise en place pour rede´poser l’objet
de fac¸on controˆle´e.
Pour cela, en plus du programme principal Nanonis, plusieurs proce´dures ont
e´te´ de´veloppe´es sous environnement Labview. Ils permettent entre autre de ge´rer
le passage d’une direction de re´gulation a` l’autre. Le fonctionnement de ces pro-
grammes et toutes les manoeuvres logicielles pour suivre les diffe´rentes proce´dures
sont de´crits dans l’annexe F. Le protocole est mis en annexe pour ne pas alourdir
le texte pre´sent mais il retranscrit bien la difficulte´ de la taˆche de´crite ci-apre`s.
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Positionnement au voisinage de la microsphe`re : Initialisation
Au cours de cette manipulation la direction dans laquelle l’interaction est re´gule´e
va changer de la direction Z vers la direction Y et inversement. Le changement de
direction de re´gulation sera indique´ comme suit sur les figures 4.11 a` 4.20 :
• re´gulation selon l’axe Z comme une imagerie AFM classique.
• re´gulation selon l’axe Y c’est-a`-dire la direction de pre´hension.
• lorsque aucune re´gulation de l’interaction n’est active.
Tout d’abord, un positionnement grossier des pointes proches de la surface et de
la sphe`re est pratique´ optiquement a` l’aide des moteurs inertiels(voir figure 4.10).
Figure 4.10 – Image optique des deux pointes proches du substrat de SmCo sur
lequel des sphe`res de polystyre`ne de 3, 8µm de diame`tre sont disperse´es.
L’oscillation des LER se fait selon la direction Y .
La re´gulation dans la direction Z est mise en route sur les pie´zoscanners des
deux pointes pour e´tablir le contact avec la surface (figure 4.11).
Une fois que les pointes sont aussi proches que possible avec la sphe`re, elles
sont, comme lors de la manipulation pre´ce´dente, remonte´es de 1µm au-dessus de
la surface : c’est-a`-dire approximativement a` une hauteur au-dessus de la surface
correspondant a` un tiers du diame`tre de la sphe`re. Ainsi la sphe`re est maintenue
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Figure 4.11 – Les deux pointes sont en contact avec le substrat. La boucle de
re´gulation maintient constante l’interaction selon l’axe Z. Les fle`ches rouges
indiquent le sens de la re´gulation
par-dessous (figure 4.12). Au moment ou` les pointes atteignent cette hauteur la
re´gulation en Z est stoppe´e.
Figure 4.12 – Les pointes sont remonte´es de 1µm au-dessus de la surface. La
boucle de contre-re´action en Z est coupe´e.
Pre´hension
Afin d’attraper la sphe`re de manie`re controˆle´e, la re´gulation se fait maintenant
selon l’axe Y (figure 4.13). Sur les figures 4.14(b) et 4.14(c) on voit l’amplitude
d’oscillation et le de´calage en fre´quence des deux oscillateurs. A t = 0 les pointes 1 et
2 sont de´ja` en interaction avec la sphe`re en maintenant constante leurs amplitudes
d’oscillation a` 490pm. Entre les temps t = 10s et t = 22s, en diminuant l’amplitude
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d’oscillation que doit maintenir la boucle de re´gulation, on choisit d’augmenter l’in-
teraction entre la pointe 2 et la sphe`re, en baissant l’amplitude de 490pm a` 470pm,
afin d’assurer un bon contact (le choix de la pointe 2 est arbitraire). Avant d’ex-
traire la sphe`re, la re´gulation est coupe´e sur les pointes a` t = 35s pour e´viter un
comportement erratique des re´gulateurs en cas d’instabilite´. L’intensite´ de l’interac-
tion a alors tendance a` augmenter. Cela se remarque sur les graphiques de la figure
4.14 par l’amplitude et la fre´quence qui, respectivement, baisse et augmente sur les
deux oscillateurs.
Figure 4.13 – Les deux pointes sont en interaction avec la sphe`re au travers la
boucle de re´gulation qui maintient constante l’interaction selon l’axe Y . A t = 35s
la re´gulation en Y est stoppe´e, l’intensite´ de l’interaction commence a` augmenter.
Figure 4.14 – Amplitude et de´calage en fre´quence de chacun des LER (rouge
LER 1, bleu LER 2) pendant la re´gulation de l’interaction sur la sphe`re selon l’axe
Y de pre´hension.
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Comme pre´ce´demment, et pour les meˆmes raisons (l’inde´pendance des scanners
des deux pointes n’assure pas un mouvement synchrone de celles-ci), la sphe`re est
extraite de la surface en abaissant le substrat de 3µm via son propre pie´zoscanner
(voir (a) 4.16).
Figure 4.15 – Pour extraire la sphe`re, le substrat est abaisse´.
On observe sur les graphiques (b) et (c) figure 4.16 que durant le retrait du
substrat, sur une distance parcourue par le substrat de 2µm, une importante va-
riation de l’amplitude et du de´calage en fre´quence est mesure´e par les deux LER.
L’amplitude de vibration diminuant jusque 325pm pour le LER 1 et 250pm pour
le LER 2 ; quant au de´calage en fre´quence il atteint 80Hz sur les deux LER. Ces
variations signifient que l’interaction entre la sphe`re et les pointes augmente.
Comment expliquer cette augmentation ? Cette augmentation est due a`
la force d’adhe´sion qui existe entre la sphe`re et l’e´chantillon. Lorsque le substrat est
abaisse´, cette force d’adhe´sion cre´e au niveau des points de contact entre la pointe
et la sphe`re une force normale a` ce contact (voir figure 4.17). Cette force normale
induit une de´flexion des leviers et par conse´quent une augmentation du de´calage en
fre´quence et une diminution de l’amplitude des deux re´sonateurs.
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Figure 4.16 – Pendant le retrait du substrat, l’amplitude diminue tandis que le
de´calage en fre´quence augmente pour chacune des deux sondes. Cette variation est
le signe de la force d’adhe´sion qui agit entre la sphe`re et l’e´chantillon (voir figure
4.17). Lorsque cette force disparaˆıt, l’amplitude et le de´calage en fre´quence des
deux oscillateurs reviennent tre`s rapidement a` leur valeur libre, respectivement
500pm et δf = 10Hz pour la pointe 1 et δf = 0Hz pour la pointe 2. Le de´calage
en fre´quence de 10Hz sur la pointe 1 peut s’expliquer par une de´rive de la
fre´quence de re´sonance du LER 1.
Figure 4.17 – Lorsque la sphe`re est attire´e par le substrat via une force
d’adhe´sion, une force normale apparait entre la sphe`re et les pointes cre´ant une
de´flexion des leviers de´tectable par l’augmentation du de´calage en fre´quence et la
diminuation de l’amplitude des deux oscillateurs
4.1. Micromanipulation en 3D sur un substrat 89
Transport puis de´position de la sphe`re
Une fois que la force d’adhe´sion ne se fait plus sentir sur les oscillateurs, la sphe`re
est assez loin de l’e´chantillon. On peut donc de´placer late´ralement le substrat afin de
la rede´poser a` une autre place. Les amplitudes et les de´calages en fre´quence restent
alors constants (voir figure 4.19).
Figure 4.18 – Le substrat est de´place´ late´ralement via son pie´zocanner.
Figure 4.19 – Le substrat est de´place´ late´ralement via son pie´zocanner. Les
amplitudes et les de´calages en fre´quence restent alors constants
Contrairement a` la manipulation re´alise´e avec les diapasons a` quartz, ou` une des
pointes a e´te´ e´carte´e avant de revenir sur la surface, nous avons rede´pose´ la sphe`re
tout en la maintenant entre les pointes et de manie`re controˆle´e. Pour faire cela il ne
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suffit pas de re´-activer la re´gulation dans la direction Z sur les deux pointes et de
remonter l’e´chantillon car le meˆme proble`me que pour extraire la sphe`re se poserait.
En effet les scanners des pointes sont toujours inde´pendants et leurs mouvements ont
peu de chance d’eˆtre synchonise´s. C’est pourquoi une strate´gie a` e´te´ mise en oeuvre.
Cette strate´gie, de´veloppe´e plus longuement dans l’annexe F, consiste a` activer les
re´gulations selon l’axe Z mais a` maintenir la position des pointes constante tant que
celles-ci n’entrent pas effectivement en contact avec le substrat qui remonte. Ainsi
la position des pointes reste fixe jusqu’a` ce que la sphe`re soit rede´pose´e, que les
pointes entrent en contact avec la surface et suivent le mouvement de cette dernie`re
via la boucle de re´gulation. Une fois la sphe`re de´pose´e les pointes sont e´carte´es, elles
ne sont pas endommage´es et sont preˆtes pour une nouvelle manipulation.
(a) (b)
Figure 4.20 – (a)Rede´position de la sphe`re : La re´gulation en Z sur les
pie´zoscanners des pointes est mise en route et le substrat remonte. (b) Une fois en
contact avec la surface les pointes sont e´carte´es de la sphe`re.
Les deux manipulations pre´ce´dentes ont e´te´ grandement facilite´es par le micro-
scope optique donnant acce`s a` toute la sce`ne (Pointes+objet). Pour aller plus loin et
saisir un objet invisible (diame`tre < 500nm) pour notre optique il faut mettre a` pro-
fit les capacite´s d’imagerie AFM de nos pointes pour le localiser. De plus nos pointes
e´tant inde´pendantes, contrairement au micro-grippers, il nous faut de´velopper une
strate´gie pour localiser l’extre´mite´ des pointes l’une par rapport a` l’autre.
Au-dela` de la vision optique : Positionnement relatif des pointes sur
un substrat
Les premie`res re´flexions sur le positionnement des pointes l’une par rapport a`
l’autre et en accord avec les travaux mene´s par l’e´quipe de S. Re´gnier [15] nous ont
amene´s a` vouloir simplement imager a` la fois l’objet et une pointe par l’autre pointe.
Cette ide´e simple a` mettre en oeuvre avec des sondes AFM classiques s’est re´ve´le´e
de´licate dans le cas de sondes base´es sur les diapasons a` quartz. En effet pour e´viter
de de´te´riorer la pointe image´e, il faut que celle-ci re´gule constamment son interaction
avec le substrat. La figure 4.21 montre l’image AFM d’une pointe par l’autre sans
que la pointe image´e ne soit en re´gulation d’interaction, la grande constante de
raideur du diapason et la de´rive naturelle ont fait que la pointe s’est totalement
aplatie contre la surface la rendant inutilisable. Ce phe´nome`ne est atte´nue´ avec une
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sonde AFM classique graˆce a` la souplesse du levier qui permet a` la pointe de suivre,
dans une certaine mesure, les mouvements de l’e´chantillon.
Figure 4.21 – A gauche : Image AFM d’une pointe, appele´e A, en tungste`ne par
l’autre pointe, appele´e B, sans que l’interaction entre la pointe A et l’e´chantillon
ne soit re´gule´e. A droite : Section sur la pointe A qui montre que celle-ci est
aplatie sur la surface.
Il est donc e´vident qu’il faut e´galement une re´gulation sur la pointe image´e.
Pourtant, il n’est pas possible de re´guler les interactions des deux pointes via leurs
propres scanners. Pourquoi ? Imaginons que chaque pointe re´gule l’interaction avec
la surface via leur propre scanner, de´signons ces interactions par I1 et I2. Les re´gu-
lateurs, pour maintenir constants I1 et I2 tendront a` e´carter la pointe du substrat
si une interaction I supe´rieure est ressentie. Autrement dit si I > Ii les pointes
s’e´cartent du substrat. Ainsi lorsque la pointe qui image entre en contact avec la
pointe fixe, chacune des pointes va ressentir une augmentation de l’interaction et
elles vont s’e´carter du substrat en meˆme temps. A ce moment les diapasons vont
ressentir une augmentation de l’interaction continuelle et vont s’e´carter du substrat
sans aucun rapport avec la topographie re´elle. Il est a` noter que ce proble`me vient
de la nature meˆme de la grandeur mesure´e par le diapason : le gradient de force
qui n’a pas de direction. Le diapason ne fait donc pas la distinction entre une force
provenant du haut ou du bas, contrairement a` un levier classique qui permettrait
de de´coupler l’interaction due a` la seconde pointe et au substrat.
L’interaction ressentie par la pointe image´e avec le substrat et la pointe qui
image est donc re´gule´e via le piezoscanner du substrat. La figure 4.22 sche´matise
cette re´gulation. Lorsque la pointe qui image entre en contact avec la pointe image´e,
le substrat s’abaisse comme pour maintenir l’interaction pointe image´e-substrat
constante. La pointe image´e est donc fixe durant toute l’imagerie. La figure
4.23 pre´sente l’image AFM obtenue de cette manie`re et la figure 4.24 montre le
mouvement du substrat pendant l’imagerie ou` l’on distingue les contours de la
pointe image´e.
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Figure 4.22 – Sche´ma de principe de l’imagerie de la pointe 2 par la pointe 1. La
re´gulation de l’interaction entre la pointe 1 et le substrat se fait normalement par
son propre pie´zoscanner. L’interaction entre la pointe 2 et le substrat se fait via le
pie´zoscanner du substrat.
Figure 4.23 – A gauche : Image AFM de la pointe 2 par la pointe 1. A droite :
section sur la pointe 2 montrant que celle-ci n’est pas aplatie sur la surface.
Figure 4.24 – A droite : Signal de re´gulation du pie´zoscanner du substrat durant
l’imagerie. A gauche : Section lors du passage de la pointe 1 sur la pointe 2.
Lorsque la pointe 1 entre en interaction avec la pointe 2 le substrat se re´tracte.
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Finalement une me´thode plus simple et plus directe a e´te´ trouve´e. En effet on
peut localiser les pointes l’une par rapport a` l’autre lorsque qu’un motif ou un objet
peut servir de point de repe`re. Il suffit de positionner chaque pointe inde´pendam-
ment par rapport a` l’objet. Pour cela on re´alise deux images simultane´ment, l’une
de l’objet vu par la premie`re pointe et l’autre de l’objet vu par la seconde. On a
ainsi directement acce`s a` la distance qui se´pare les pointes. Par e´tapes successives,
les deux pointes sont aligne´es puis approche´es de manie`re pre´cise et controˆle´e jus-
qu’a` une distance proche de la taille de l’objet sans jamais les faire inte´ragir et donc
risquer de les endommager (figure 4.25). En plus de sa simplicite´ de mise en oeuvre,
cette me´thode est automatisable via un programme de reconnaissance de formes.
  
                 a) Step 1                                          b) Step 2                                        c) Step 3
Substrate
I
II
Figure 4.25 – a) Le balayage effectue´ par le pie´zoscanner de l’e´chantillon donne
acce`s a` deux images de l’objet simultane´ment, ici une sphe`re de 600nm de
diame`tre. b) La pointe 2 est aligne´e avec la pointe 1 et le cadre du balayage est
recentre´. c) La pointe 2 est approche´e de la pointe 1 a` une distance proche de la
taille de l’objet.
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4.2 Manipulation dans l’eau : ”Micro-Peˆche”
Les proprie´te´s de certains mate´riaux, notamment biologiques, s’alte`rent tre`s ra-
pidement a` l’air. Pour e´tudier ces mate´riaux il faut donc les maintenir constamment
en milieu liquide.
Nous avons donc teste´ les capacite´s de pre´hension de notre station de nanoma-
nipulation en milieu liquide. Plutoˆt que de venir attraper des objets en suspension
dans une goutte d’eau sur une surface, nous avons pre´fe´re´ de´poser directement une
goutte entre les deux pointes en tungste`ne colle´es sur les diapasons (figure4.27 (a)).
Le mouvement des sphe`res a` l’inte´rieur de la goutte e´tant duˆ au mouvement brow-
nien, il n’est pas possible de choisir une sphe`re en particulier et de s’en saisir. C’est
donc une technique de pre´hension ”`a l’aveugle” qui a e´te´ de´veloppe´e.
Pour cette manipulation nous disposons de sphe`res de polystyre`ne de 5µm de
diame`tre en suspension dans un liquide. La gravure des pointes en tungste`ne s’est
alors faite en conse´quence. Comme il n’est pas ne´cessaire d’imager et que les sphe`res
sont de dimensions microme´triques, la gravure e´lectrochimique, explique´e dans la
chapitre 3, s’est faite de sorte que les apex des pointes soient eux-aussi de l’ordre
du micron et non plus nanome´trique. Les diapasons sont place´s de manie`re a` ce que
la direction de vibration soit horizontale. Les deux pointes sont alors approche´es a`
une distance proche du diame`tre de l’objet, ici 5µm (figure 4.26 (a)). Une goutte de
la solution contenant les sphe`res, simplement maintenue par capillarite´ a` un fil de
tungste`ne de 100µm de diame`tre est alors amene´e proche des pointes (figure 4.26
(b)). Une fois que la goutte est maintenue par les deux pointes, le fil en tungste`ne
est retire´ et la goutte est en suspension dans l’air seulement maintenue entre les
deux diapasons (figure 4.26 (c)).
  50 µm
(a)
  
500 µm
(b)
  
500 µm
(c)
Figure 4.26 – (a) les pointes sont approche´es pre´alablement a` une distance
proche de la taille de l’objet a` attraper ; (b) Une goutte dans laquelle des sphe`res
de polystyre`ne sont en suspension est approche´e des deux pointes a` l’aide d’un
bout de fil de tungste`ne ; (c) La goutte est maintenant retenue par les deux
pointes, L’apex des pointes est totalement immerge´.
Comme la concentration en sphe`res est e´leve´e, il y a une grande probabilite´
qu’une d’entre elles passe entre les pointes avant que la goutte ne soit totalement
e´vapore´e. C’est maintenant que la ”peˆche” proprement dite commence. Imaginez
vouloir attraper un unique petit poisson, de la taille de la paume de la main, dans
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une rivie`re qui en contient beaucoup, seulement avec la main et sans voir ce qui
se passe dans l’eau. Une manie`re simple serait de plonger la main dans la rivie`re
et de fermer puis ouvrir la main pe´riodiquement jusqu’a` ce qu’un poisson passe
effectivement entre vos doigts. C’est cette technique que nous avons utilise´e pour
nos pointes.
Comme les pointes sont positionne´es a` une distance de 5µm nous imposons a`
une des pointes un mouvement de va-et-vient fermant et ouvrant la pince (figure
4.27 (a)). Quand les pointes sont simplement plonge´es dans l’eau, la masse ajoute´e
et l’amortissement de l’eau produisent un de´calage en fre´quence ne´gatif (f = km)
sur les deux oscillateurs (figure 4.27 (b) et (c)). Le mouvement de va-et-vient est
programme´ pour s’arreˆter instantane´ment et figer les pointes, lorsque une sphe`re est
finalement saisie par les pointes. La signature de la pre´hension est le de´calage en fre´-
quence des deux diapasons qui augmente soudainement et devient positif traduisant
une interaction re´pulsive.
(a) (b)
Figure 4.27 – (a) Lorsque les pointes sont immerge´es, un mouvement de
va-et-vient est applique´ sur une des pointes, ouvrant et fermant la ”pince”. (b)
De´calage en fre´quence mesure´ sur les deux diapasons. Comme les pointes sont
immerge´es, un poids additionnel ainsi qu’un amortissement plus important que
dans l’air cre´ent un de´calage en fre´quence ne´gatif sur les deux diapasons.
Lorsqu’une sphe`re passe entre les deux pointes et est saisie, le de´calage en
fre´quence sur les deux pointes augmente te´moignant d’un contact re´pulsif entre
elles. Le mouvement de va-et-vient est alors automatiquement stoppe´. Insert :
Mouvement de va-et-vient applique´, celui-ci s’arreˆte lorsque la pre´hension de la
sphe`re est de´tecte´e.
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Ainsi, lorsque l’eau s’est totalement e´vapore´e, une unique sphe`re se trouve pie´ge´e
entre les deux pointes 4.28
  50 µm
Sphère
Figure 4.28 – Une fois l’eau totalement e´vapore´e, une unique sphe`re apparaˆıt
maintenue entre les sondes.
Positionnement relatif des pointes sans substrat, dans l’air ou dans
un liquide : Vers un comportement nanopince
Si on veut passer de la ”Micro-peˆche” a` la ”Nano-peˆche”, il est de nouveau
ne´cessaire d’imager l’apex d’une pointe par l’autre pointe pour positionner pre´ci-
se´ment les deux pointes, mais cette fois sans l’aide d’un substrat. Une des pointes
devient ainsi l’e´chantillon et une imagerie AFM nous donnera le positionnement
de son apex. Pourtant en l’absence de substrat, lorsque la pointe qui image ne sera
plus en interaction avec la pointe image´e, la pointe va descendre cherchant une
interaction que jamais elle ne trouvera. C’est pourquoi il est ne´cessaire de cre´er une
surface virtuelle en fixant, a` l’inte´rieur du module de re´gulation de l’interaction,
une valeur Z minimum que la pointe ne peut de´passer. La figure 4.29 illustre le
proce´de´ de surface virtuelle et la figure 4.30 (a) pre´sente l’image AFM de la pointe
obtenue par cette me´thode. Cet e´chantillon fictif ne re´sout pas tout. D’une part
l’inclinaison de la pointe image´e impose de changer constamment la valeur de Z
minimum pour suivre cette inclinaison tout le long de l’imagerie, d’autre part
lorsque l’on va s’approcher du bout de la pointe, il n’est pas e´vident que la valeur
minimum du Z choisie permette d’imager l’apex : en effet une valeur minimum
trop haute peut faire penser avoir de´ja` parcouru l’ensemble de la pointe et une
valeur trop basse va faire passer la pointe qui image en-dessous de l’apex de la
pointe image´e qui finalement ne le sera pas jusqu’a` son extre´mite´.
Ce processus n’e´tant pas fiable, un simple changement dans la manie`re classique
de balayage a permis un positionnement pre´cis des deux pointes face a` face. La figure
4.31 montre le principe de cette me´thode. La re´gulation de l’interaction ne se fait
plus suivant l’axe Z mais suivant l’axe X et le balayage dans le plan YZ. Il faut
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Figure 4.29 – Sche´ma de principe de l’imagerie d’une pointe sans re´fe´rence ou
substrat. Le balayage et la re´gulation de l’interaction se font de manie`re classique.
Une surface virtuelle est cre´e´e. La hauteur de cette surface est abaisse´e pendant le
balayage pour suivre l’inclinaison de la pointe image´e.
(a) (b)
(c) (d)
Figure 4.30 – (a) Image AFM d’une pointe obtenue par la me´thode sche´matise´e
figure 4.29. (b) Section dessinant la surface virtuelle ; (c) Section dessinant le profil
de la pointe image´e ; (c) Section en coupe de la pointe.
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toujours cre´er une surface virtuelle pour la meˆme raison qu’e´voque´e plus haut, en
fixant une valeur de X minimum a` ne pas de´passer mais cette valeur reste fixe
tout le long de l’imagerie. On obtient ainsi une image de la pointe comme vue de
face par l’autre pointe 4.32. Cette me´thode est simple et permet un positionnement
des pointes tel un micro-pre´henseur, on peut ouvrir ou fermer la pince a` volonte´
s’approchant ainsi d’un vrai comportement pince.
Figure 4.31 – Sche´ma de principe de la me´thode utilise´e pour localiser les apex
des pointes l’une par rapport a` l’autre. La re´gulation de l’interaction se fait
horizontalement et une surface virtuelle verticale permet de maintenir les deux
pointes proches l’une de l’autre pendant le balayage.
Figure 4.32 – Image AFM et section de l’apex d’une pointe re´alise´e par la
me´thode pre´sente´e 4.31.
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4.3 Couplage haptique
C’est au travers du trio clavier/souris/e´crans que les manipulation pre´ce´dentes
ont e´te´ re´alise´es. Par ce biais, l’expe´rimentation s’ave`re longue, fastidieuse et la lec-
ture du protocole en annexe F en te´moigne. Nous souhaiterions simplifier et acce´le´rer
ces taˆches par l’interme´diaire du syste`me haptique permettant a` la fois de controˆler
la position des sondes et de ressentir les interactions en temps-re´el. Les expe´riences
pre´sente´es ici ont pour but de tester si le couplage syste`me haptiquestation de
nanomanipulation est d’abord capable de de´placer simultane´ment les deux sondes
pour saisir un objet. Ensuite si, au travers le retour haptique, l’expe´rimentateur
est a` meˆme de ressentir les interactions agissant a` l’e´chelle nanome´trique, de les
caracte´riser, de les manipuler et de les localiser.
4.3.1 Te´le´ope´ration basique en 3D : pre´hension d’une microsphe`re
Une microsphe`re de 20µm de diame`tre a e´te´ pousse´e, attrape´e et maintenue au
dessus de la surface avec les deux pointes via un controˆle visuel et un pilotage du
de´placement des pointes par les joysticks via les moteurs pas a` pas Mechonics (Fig.
4.33) mais sans retour de force ni re´gulation. L’utilisateur a pu maintenir l’objet
au-dessus de la surface pendant plusieurs minutes.
Figure 4.33 – (a) Controˆle des deux sondes a` l’aide des joysticks par un seul
utilisateur. (b) Approche de la pointe 1. (c) Approche de la pointe 2. (d) Retrait
simultane´ des deux pointes apre`s la saisie de l’objet.
Cette manipulation montre la simplicite´ et le gain de temps que procure l’uti-
lisation des joysticks en tant que controˆleur en position des pointes compare´e au
couple clavier-souris. Pour re´aliser la pre´hension d’un objet de manie`re controˆle´e,
il est ne´cessaire de connaˆıtre l’interaction entre les pointes et l’objet. C’est le sujet
de la section suivante qui explore les capacite´s du syste`me haptique a` retranscrire
a` l’utilisateur les interactions a` l’e´chelle nanome´trique.
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4.3.2 Te´le´ope´ration 1D : ressenti et distinction de l’e´lasticite´.
L’interaction entre la pointe et une membrane circulaire de PDMS (polydime-
thylsiloxane), un e´chantillon souple, a e´te´ sonde´. Ces membranes ont un grand
intereˆt en biologie pour leur e´lasticite´ proche de celle des cellules vivantes. La force
correspondante sur le syste`me haptique a e´te´ enregistre´e (Fig.4.34). Graˆce a` la
grande constante de raideur du diapason, la variation du de´calage en fre´quence
peut eˆtre conside´re´e comme re´sultant seulement de la de´formation de l’e´chantillon.
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Figure 4.34 – Courbe d’approche-retrait (Approche de la droite vers la gauche)
sur une membrane circulaire de PDMS (polydimethylsiloxane) via l’interface
haptique. Diame`tre et e´paisseur de la membrane : 5mm ; 10µm.(a) Mesure directe
du de´calage en fre´quence. (b) Force feedback (Retour en force) applique´e au
joystick. Le de´calage entre l’approche et le retrait est duˆ a` l’hyste´re´sis du
pie´zocanner.
4.3.3 Te´le´ope´ration en 2D : manipulation d’une microsphe`re
Une sphe`re en latex de 2µm de diame`tre sur un substrat de silicium a e´te´
de´place´e par une des pointes, pendant cette manipulation l’utilisateur a pu ressentir,
via le retour de force en 3D, les interactions entre la pointe et la sphe`re mesure´es
au travers le de´calage en fre´quence du diapason a` quartz.
Apre`s que la sphe`re a e´te´ localise´e haptiquement (Fig. 4.35(a)), elle a e´te´ de´pla-
ce´e sur la surface de quelques microns sans dommage (Fig. 4.35(b)).
Malgre´ la facilite´ relative avec laquelle la sphe`re a e´te´ manipule´e avec un retour en
3D de la force, une limitation forte subsiste : l’objet est manipule´ par un de´place-
ment en 3D de la pointe mais la mesure de l’interaction entre la pointe et l’objet n’a
lieu que dans la direction z : la direction d’oscillation du diapason. Il n’est donc pas
possible de distinguer une interaction horizontale d’une interaction late´rale, quand
on vient au contact d’un objet par exemple. Pour reme´dier a` cela, nous avons choisi
que la direction dans laquelle l’utilisateur ressent l’interaction est la direction dans
laquelle il de´place la pointe via le joystisck.
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Figure 4.35 – Manipulation d’une sphe`re de 2µm de diame`tre : (a) la sphe`re est
pre´alablement localise´e via le retour de force en 3D et ensuite de´place´e de
quelques microns sur la surface ; (b) De´calage en fre´quence et signal du retour de
force en fonction du temps (en seconde) pendant le de´placement de la sphe`re. Les
variations du de´calage en fre´quence pendant le de´placement de la sphe`re
te´moignent du comportement de la sphe`re sur la surface. Les pics repre´sentent la
rencontre d’un obstacle par la sphe`re, augmentation de l’interaction pointe-sphe`re,
les creux un phe´nome`ne de glissement, diminution de l’interaction pointe-sphe`re.
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4.4 Processus d’exploration haptique
L’exploration haptique d’un e´chantillon fait appel aux capacite´s sensorimotrices
de l’humain. La lenteur de l’imagerie AFM mene´e par les re´sonateurs a` quartz
dont le long temps de relaxation (0, 01 < τ < 1s) est l’e´le´ment limitant, peut eˆtre
surmonte´e par les capacite´s d’apprentissage de l’utilisateur qui peut explorer de
manie`re ale´atoire l’e´chantillon, tandis qu’un balayage normal se fait ligne par ligne,
jusqu’a` trouver la zone d’intereˆt et s’y attarder. Pour arriver a` cela, le syste`me
haptique doit nous permettre d’explorer le substrat pour localiser et reconnaˆıtre
la forme d’un objet nanome´trique. Pour notre test l’utilisateur devra localiser une
sphe`re de 400nm de diame`tre sur un substrat de Silicium puis, si cela est re´alisable,
suivre le contour de la sphe`re a` hauteur constante. Pour tester ces capacite´s,
nous avons imple´mente´ deux diffe´rents couplages haptiques pour combiner le
syste`me a` retour de force et notre station de nano-manipulation. La reconnaissance
consiste a` localiser une sphe`re submicronique isole´e sur un substrat de silicium
et d’identifier sa forme et son contour a` partir d’une exploration haptique. Dans
ces deux configurations, les directions X et Y du plan horizontal sont controˆle´es
manuellement via les de´placements du joystick. L’espace de travail du joystick dans
ce plan est un cercle de 6cm de diame`tre correspondant a` un espace de travail de
6µm de diame`tre pour la pointe, c’est-a`-dire une de´multiplication de 104.
4.4.1 Configuration 1 : Te´le´ope´ration haptique totale
Dans la premie`re configuration, l’utilisateur controˆle manuellement les mouve-
ments dans les trois directions de l’espace (Fig. 4.36). Le de´calage en fre´quence
∆f mesure´ est converti en un signal de force applique´ au syste`me haptique se-
lon l’axe vertical. L’utilisateur controˆle lui-meˆme l’intensite´ de l’interaction avec
l’e´chantillon :
Ffeedback = Kf .∆f ∝ Kf .∇F (4.1)
ou` Kf est le coefficient de conversion en N/Hz. Une force visqueuse B
dZ
dt est
e´galement ajoute´e pour maintenir la stabilite´ du syste`me.
Pour controˆler la pointe, l’utilisateur doit constamment adapter sa force sur le
joystick selon la direction verticale Z pour maintenir une interaction pointe-surface
suffisamment faible pour ne pas endommager la pointe. Dans cette configuration, le
processus de reconnaissance haptique est grandement tributaire de la sensibilite´ de
l’utilisateur pour ressentir les interactions et de sa dexte´rite´ pour maintenir cette
interaction constante.
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Figure 4.36 – Te´le´ope´ration totale (configuration 1) ou` l’utilisateur controˆle la
position de la pointe via le syste`me a` retour d’effort, le signal de force est relie´ au
gradient de force de l’interaction et est applique´ selon l’axe Z du joystick.
4.4.2 Configuration 2 : Re´alite´ augmente´e → Te´le´ope´ration hap-
tique assiste´e
Dans cette configuration, l’expe´rimentateur controˆle les mouvements de la pointe
uniquement dans le plan horizontal (X,Y) tandis que la direction Z est controˆle´e
au travers du controˆleur Proportionnel-Inte´gral de l’e´lectronique Nanonis comme il
le ferait lors d’une imagerie AFM classique.
A l’e´chelle macro, le syste`me haptique est connecte´ a` :
– un syste`me visco-e´lastique virtuel :
Fel,i = Kel.(Zjoystick,i − Zel) +BZjoystick,i − Zjoystick,i−1
dt
(4.2)
ou` Kel est la constante de raideur virtuelle, B la viscosite´ et Zel est la lon-
gueur d’e´quilibre du ressort. Cette force ge´ne`re une position d’e´quilibre pour
Zjoystick = Zel. Une force visqueuse est ajoute´e pour maintenir le syste`me
haptique stable.
– un ge´ne´rateur de force qui applique une force proportionnelle au signal de
position de la pointe transmis par l’e´lectronique Nanonis :
Ftip,i = Ktip.(Ztip,i − Z0) (4.3)
Z0 est la position ou` la force est nulle, Ftip = 0, lorsque la pointe est sur une
surface plane.
La combinaison de ces deux forces asservit la position en Z du joystick tandis
que l’utilisateur se de´place librement dans le plan horizontal (X,Y). Ainsi le sys-
te`me haptique reproduit la topographie de l’e´chantillon pendant le balayage manuel.
Lorsque la pointe passe une bosse, Ftip augmente et le ressort virtuel se comprime :
Le joystick se soule`ve. Inversement, lorsque la pointe passe un trou, Ftip diminue et
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le ressort s’allonge : le joystisck s’abaisse (Fig. 4.38). Le rapport Ktip/Kel de´finit le
facteur d’e´chelle entre le de´placement re´el Ztip de la pointe et le de´placement im-
pose´ au joystick Zjoystick. La raideur Kel du ressort de´finit la raideur de la surface
virtuelle relie´e au signal Ztip. L’e´quivalence me´canique de cette configuration est
de´crite Figure 4.39 (b).
Figure 4.37 – Configuration de re´alite´ augmente´e (configuration 2) ou` la position
verticale Z de la pointe est controˆle´e via le controˆleur Proportionnel-Inte´gral de
l’e´lectronique Nanonis ; l’utilisateur balaie manuellement la surface dans le plan
(X,Y) tout en ressentant la topographie de l’e´chantillon au travers d’une surface
virtuelle. La raideur de cette surface est Kel.
Dans cette configuration, le mouvement vertical de la pointe est controˆle´ par une
boucle de re´gulation standard, l’humain n’a alors qu’un faible impact sur la stabilite´
du syste`me. Le seul devoir de l’ope´rateur est de ne pas aller plus rapidement que
le re´gulateur et d’adapter sa vitesse de de´placement late´rale. Le diapason a` quartz
ayant une constante de temps tre`s longue a` cause de son grand facteur de qualite´,
de l’ordre de 500ms, la constante de temps du re´gulateur est grande. Il est donc
ne´cessaire dans cette configuration d’imposer une vitesse maximale de de´placement
de la pointe, de l’ordre de 0, 5µm/s ce qui correspond a` une vitesse de 5mm/s
a` l’e´chelle du syte`me haptique. Une force visqueuse est applique´e pour imposer a`
l’utilisateur cette vitesse maximale.
4.4.3 Validation expe´rimentale
Afin d’e´valuer et de comparer les deux configurations de´crites, nous avons re´alise´
deux taˆches spe´cifiques dans trois diffe´rents modes :
Mode A. Configuration 1 : Te´le´ope´ration haptique non assiste´e.
Mode B. Configuration 2 avec le parame`tre Ktip (Eq. 4.3) e´gal a` 0. L’utilisateur
ne ressent donc pas la topographie, il de´place simplement la pointe dans le plan
horizontal.
Mode C. Configuration 2 avec le parame`tre Ktip diffe´rent de 0 .
Les taˆches accomplies sont :
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Figure 4.38 – Sche´ma du comportement de la masse associe´e au joystick pendant
un de´placement late´ral re´alise´ par l’ope´rateur. Pendant ce de´placement, la pointe
AFM suit la topographie de l’e´chantillon via la re´gulation en Z classique. Ce
mouvement vertical modifie la force applique´e sur le joystick (Eq. 4.3),
reproduisant la meˆme topographie a` l’e´chelle macro.
T1. Localisation et reconnaissance d’une sphe`re de 400nm de diame`tre sur un
substrat de silicium.
T2. En cas de succe`s de la premie`re taˆche, suivre le contour de la sphe`re a`
hauteur constante.
La sphe`re est pre´alablement image´e de manie`re classique, Fig. 4.40. Le temps
pour re´aliser cette image est de 20 minutes.
4.4.3.1 Expe´rience 1 : Reconnaissance
Graˆce a` la te´le´ope´ration totale, il a e´te´ possible de localiser la nanosphe`re puis
a` partir de l’enregistrement des mouvements de la sonde guide´e par l’expe´rimenta-
teur, une cartographie a pu eˆtre obtenue (figure 4.41 (a)). En bas a` gauche de la
figure 4.41(a), on peut identifier une partie de la sphe`re. Ne´anmoins, sa forme ne
correspond pas de manie`re convenable avec l’image AFM pre´ce´demment obtenue.
Ce de´faut de correspondance est principalement duˆ a` la difficulte´ qu’e´prouve
l’ope´rateur de maintenir l’interaction pointe-surface constante(Fig.4.41 (b)) et
d’ajuster la hauteur pour de´crire la re´elle morphologie de l’objet. C’est pourquoi,
la seconde taˆche ne peut eˆtre re´alise´e dans cette configuration sans risquer
d’endommager la pointe d’une manie`re quasi-certaine.
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Figure 4.39 – Equivalents me´caniques des deux configurations de te´le´ope´ration
haptique.a) Couplage haptique complet selon l’axe Z. Cette configuration pre´sente
une tre`s haute sensibilite´. b) Le de´placement en Z de la pointe est controˆle´ par la
boucle de contre-re´action Iz. Le retour haptique selon l’axe Z provient de la
hauteur Z de la pointe
Figure 4.40 – Image AFM classique d’une sphe`re de 400nm de diame`tre.
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Figure 4.41 – Reconnaissance haptique re´alise´e de manie`re non assiste´e
(configuration 1). (a) Topographie de l’e´chantillon reconstruit a` partir de la
trajectoire de´crite par l’utilisateur. (b) De´calage en fre´quence mesure´ pendant le
balayage. Le de´calage en fre´quence devrait eˆtre constant durant l’expe´rience,
pourtant il varie entre −0, 4 et 0, 8Hz.
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La figure 4.42 montre le re´sultat de la meˆme taˆche re´alise´e en mode (B) et
(C) base´e sur la configuration 2. Pour ces deux modes, l’utilisateur percevait un
retour visuel du signal de position de la pointe Ztip via un oscilloscope. C’est le seul
feedback dont dispose l’ope´rateur dans le mode (B) tandis que dans le mode (C)
s’ajoute a` ce retour visuel un retour haptique de la topographie selon les modalite´s
explique´es par la figure 4.38.
Le re´sultat de cette expe´rience est similaire pour les deux modes, la sphe`re est
localise´e et cartographie´e graˆce au balayage manuel. La surface (figure 4.42) est
reconstruite a` partir de la trajectoire XY Z de la pointe (ligne noire). L’interaction
pointe-surface est re´gule´e par le controˆleur Proportionnel-Inte´gral classique pendant
que l’expe´rimentateur parcourt l’e´chantillon sans retour de force (Fig. 4.42(a)) ou
avec retour de force (Fig. 4.42(b))
La boucle de re´gulation en Z agit comme un guide virtuel et aide l’ope´rateur
dans la taˆche d’exploration. L’action de l’ope´rateur passe d’un controˆle cognitif
(mode A), c’est-a`-dire qu’il doit faire totalement confiance en sa perception, a` un
controˆle sensori-moteur (mode B et C) du joystick.
Figure 4.42 – Expe´rience 1 : exploration et reconnaissance d’une sphe`re de
400nm de diame`tre par un balayage manuel. La topographie de l’e´chantillon est
reconstruite a` partir de la trajectoire de la pointe (ligne noire). (a) Sans retour de
force : l’utilisateur ne ressent pas la topographie. (b) Avec retour de force :
L’utilisateur ressent la topographie pendant le balayage.
L’imagerie de la sphe`re, c’est-a`-dire sa localisation a pris moins de temps
qu’une imagerie comple`te classique car il n’a fallu qu’une dizaine de lignes pour
reconnaitre la forme de la sphe`re contre 128 ou 256 ge´ne´ralement pour une image
AFM classique. Notons que les dimensions de la sphe`re image´e manuellement
sont plus grandes que celles obtenues lors de l’imagerie classique. Cela est duˆ aux
de´placements erratiques de l’ope´rateur compare´s a` la re´gularite´ d’un balayage
automatique. Cette erreur concerne principalement les directions (X,Y), c’est
pourquoi on observe sur la figure 4.42 quelques distorsions entre les dimensions en
X et Y et les dimensions en Z de la sphe`re.
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4.4.3.2 Expe´rience 2 : Contour de la sphe`re a` hauteur constante
Pour aller plus loin dans la complexite´, les modes (B) et (C) ont e´te´ teste´s dans
le cadre d’une taˆche spe´cifique : suivre le contour de la sphe`re a` hauteur constante.
Dans chacun des modes, la taˆche ne se fait pas sans difficulte´s mais on peut
noter que l’utilisateur est plus pre´cis dans le cas du mode (C), lorsqu’il ressent la
topographie (Fig. 4.43). En effet, la de´viation standard de son de´placement vertical
e´gale 0, 11µm dans le mode (C) tandis qu’il est de 0, 25µm sans retour de force
associe´ a` la topographie, mode (B).
Cette taˆche est complique´e dans les deux cas, un effort cognitif important
e´tant demande´ a` l’utilisateur. Le guide virtuel l’aide a` rester sur la surface mais ne
mate´rialise pas les lignes de niveaux a` suivre. Il n’a pas acce`s au retour de force
indiquant la trajectoire correcte.
Figure 4.43 – Expe´rience 2 : Suivi du contour a` hauteur constante. La trajectoire
de l’utilisateur est dessine´e, ligne noire, par-dessus la reconstruction de
l’e´chantillon.Contour following at constant height. (a) Sans retour de force :
l’utilisateur ne ressent pas la topographie. (b) Avec retour de force : L’utilisateur
ressent la topographie pendant le balayage.
4.5 Analyse critique
Les taˆches re´alise´es graˆce au couplage haptique peuvent eˆtre compare´es a` un
mode`le re´aliste : l’exploration d’une surface via une sonde rigide.
Ne´anmoins, il existe une diffe´rence entre ce mode`le et notre ressenti. La force
ressentie par l’expe´rimentateur via le syste`me haptique est toujours verticale ; tandis
que dans le mode`le re´aliste, la force doit eˆtre normale a` la surface. Dans notre cas la
composante horizontale de la force n’est pas accessible de par l’orientation de notre
sonde. Alors le rendu haptique de l’interaction outil-objet n’est pas complet.
Malgre´ cette diffe´rence, il a e´te´ possible de re´aliser des taˆches spe´cifiques irre´a-
lisables sans retour de la force provenant du nano-monde.

Chapitre 5
Conclusions et perspectives
Nous allons a` pre´sent re´sumer les enseignements et les re´sultats cle´s obtenus lors
de ce travail et en dessiner les principales conclusions et les mettre en perspective
pour de futures e´tudes et applications.
5.1 Vers le nanopre´henseur ide´al : Microscopie a` sonde
locale
Dans ce chapitre, nous avons cherche´ le pre´henseur le plus adapte´ a` l’utilisation
souhaite´e de notre station de nanomanipulation. Notre station doit eˆtre capable
de travailler dans divers types de milieux (air, gaz, liquide), et plus limitant en-
core, elle doit eˆtre compatible avec l’environnement de l’e´chantillon sur une ligne
de lumie`re synchrotron, ce qui implique une ne´cessite´ de compacite´. Pour cela nous
avons analyse´ trois techniques de manipulation : les pinces optiques, les pre´hen-
seurs me´caniques issus des technologies MEMS (microsyste`me e´lectrome´canique) et
les pinces base´es sur la microscopie a` sonde locale et plus pre´cise´ment le microscopie
a` force atomique. Entre autres inconve´nients, la difficulte´ pour les pinces optiques
de travailler a` l’air et la ne´cessite´, pour les pre´henseurs me´caniques, d’une vision
via un MEB, incompatible avec le besoin de compacite´ de notre station, nous ont
conduits a` baser nos pre´henseurs sur la microscopie a` sonde locale et plus particu-
lie`rement la Microscopie a` Force Atomique. Ne´anmoins l’utilisation de leviers AFM
classiques pose deux proble`mes : la de´tection optique des mouvements du levier qui
peut s’ave´rer complique´e a` mettre en oeuvre sur une ligne de lumie`re synchrotron
et les instabilite´s me´caniques engendre´es par les effets ”saut au contact” et ”saut
au de´crochage”, lie´s a` la flexibilite´ des leviers, bien connus en microscopie a` force
atomique.
Nos pre´henseurs se composent donc d’oscillateurs a` quartz sur lesquels une
pointe fine est colle´e. Ces oscillateurs sont auto-sensitifs et permettent donc de
s’affranchir d’une de´tection externe. Graˆce a` leur grande constante de raideur les
instabilite´s me´caniques sus-mentionne´es sont e´vite´es. Deux types de re´sonateurs
a` quartz, le diapason et le LER, ont e´te´ imple´mente´s sur notre station de mi-
cro/nanomanipulation ; leur mode de fonctionnement et leur mise en oeuvre sont
explique´s dans ce chapitre. Leur comportement e´tant similaire, c’est le diapason
qui fait l’objet d’une e´tude plus pre´cise. Cette e´tude a montre´ que la constante de
raideur effective du diapason n’est pas e´quivalente a` celle d’un seul bras mais a` celle
du couplage entre les deux bras du diapason. Ce re´sultat a e´te´ valide´ expe´rimenta-
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lement, et la raideur effective du diapason e´quivaut a` deux fois celle d’un seul bras.
A savoir pour le mode de fre´quence haute f‖ = 32kHz :
kr = 2k ≈ 42000N/m (5.1)
Ce couplage est important a` prendre en compte lorsque l’on souhaite mesurer
quantitativement les interactions entre ce type de re´sonateur et l’e´chantillon. Pour
terminer, les performances de ces deux re´sonateurs sont compare´es, et si de prime
abord la sensibilite´ en charge plus importante pour le LER semble un avantage
pour diminuer l’amplitude d’oscillation et ainsi eˆtre plus sensible aux interactions,
la constante de raideur tre`s e´leve´e du LER (1.106N/m) annule partiellement cet
avantage. Pourtant le temps de relaxation τ du LER plus court que celui du diapason
octroie une vitesse de balayage plus rapide. Enfin la possibilite´ de mesurer les tre`s
petites amplitudes de vibration du LER (quelques centaines de pm) rapproche la
pre´hension exe´cute´e par ces sondes d’une pre´hension ”quasi-statique”.
5.2 Montage de la station de micro/nanomanipulation
Ce chapitre, consacre´ au de´veloppement instrumental du nano-manipulateur,
de´crit les diffe´rents e´le´ments qui le composent. Le proble`me d’encombrement spatial
des deux pre´henseurs est pose´ : Comment placer les oscillateurs l’un par rapport a`
l’autre et leurs pointes associe´es de manie`re a` ce que l’imagerie AFM et la pre´hension
d’un objet soit possible et efficace ?
Figure 5.1 – Station de nanomanipulation sur le porte-e´chantillon de la ligne de
lumie`re ID03 a` l’ESRF
D’un point de vue pratique un avantage du LER sur le diapason est avance´.
D’abord la petite taille d’un bras du LER (section 130µm ∗ 70µm) nous permet de
coller plus facilement des pointes AFM classiques plus robustes que les pointes en
tungste`ne pour le diapason. Du point de vue de la mesure ces pointes permettent
de ne plus eˆtre seulement sensible au gradient de la force applique´e a` l’objet mais
e´galement a` la force.
En mesurant le de´placement du scanner (x) sur lequel le pre´henseur est attache´
une fois que le contact est e´tabli entre la pointe et l’objet (dans le cas d’un objet
dur) il va eˆtre possible de mesurer la force applique´e simplement via la relation F =
klevier ·x. On retrouve ainsi les avantages d’un levier classique sans les inconve´nients
d’instabilite´s me´caniques.
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Le positionnement de chaque pre´henseur et de l’e´chantillon est controˆle´ par le
meˆme assemblage de moteurs : trois moteurs inertiels (X, Y et Z) pour le position-
nement grossier et un pie´zoscanner pour le positionnement fin, l’imagerie AFM et
la pre´hension.
La compacite´ du montage (figure 5.1) et sa capacite´ a` re´aliser des images AFM
ont e´te´ teste´es sur une ligne de lumie`re synchrotron. La figure 5.2 pre´sente une
image AFM re´alise´e sur une ligne de lumie`re d’une couche d’or formant une marche
de 50nm.
Figure 5.2 – Image AFM d’un substrat sur lequel une couche d’or cre´e une
marche de 50nm re´alise´e par le nanomanipulateur sur une ligne de lumie`re
synchrotron.
Meˆme si le montage actuel est compatible avec les lignes de lumie`re synchro-
tron et a donne´ les re´sultats vus dans le chapitre 4, il est possible d’ame´liorer la
compacite´ et les performances du montage actuel. En effet les performances des
pie´zoscanners utilise´s actuellement ont e´te´ teste´s au Precision Engineering Labora-
tory de l’ESRF. Les re´sultats de ces tests, de´veloppe´s dans l’annexe D, montrent
des performances, en terme d’hyste´re´sis, de re´productibilite´ et de re´solution, non
adapte´es a` des mesures pre´cises. De plus il n’est pas force´ment ne´cessaire d’utiliser
le meˆme assemblage pour tous les e´le´ments (e´chantillon et chaque pre´henseur). La
figure 5.3 illustre sche´matiquement une version ame´liore´e de la station de nano-
manipulation : les deux pre´henseurs, monte´s sur un meˆme pie´zoscanner ((X, Y ,
Z),100µm∗100µm∗80µm) pourront eˆtre controˆle´s de manie`re synchrone en boucle
ferme´e, aussi bien pour l’imagerie AFM que pour le transport d’un objet saisi. Tan-
dis que le substrat pourra, en e´tant place´ dans le trou dont est dote´ ce pie´zoscan-
ner, eˆtre controˆle´ de manie`re totalement inde´pendante. Seul un des pre´henseurs est
dote´ de moteurs inertiels (Smaract) permettant d’approcher grossie`rement les deux
pointes. Chaque pre´henseur est dote´ d’un pie´zoscanner (X, Y , Z) dont la course
maximale est plus petite (typiquement 20µm∗20µm∗10µm) pour le positionnement
grossier et la pre´hension.
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(a) (b)
Figure 5.3 – Sche´ma d’une version envisageable pour le nanomanipulateur (a)
vue en perspective et (b) vue de haut. En marron : pie´zoscanner
(100µm ∗ 100µm ∗ 80µm). En gris : moteurs inertiels Smaract. En bleu et en
rouge : Pie´zoscanner inde´pendant pour chaque pre´henseur. En vert :
Porte-e´chantillon. Le volume totale de ce montage est (8cm ∗ 8cm ∗ 6cm)
5.3 Micro/nanomanipulation
Graˆce a` notre station de nanomanipulation plusieurs expe´rimentations ont e´te´
mene´es. La premie`re consiste a` la pre´hension de sphe`res de taille microme´trique (1
a` 4 µm de diame`tre) sur un substrat et a` son transport. Ces manipulations ont e´te´
re´alise´es avec une combinaison de deux sondes AFM base´es sur des re´sonateurs a`
quartz (Diapason et LER). Ces micromanipulations valident donc les capacite´s de
notre montage a` effectuer une taˆche de pre´hension de manie`re controˆle´e et fiable.
Nous retiendrons que la configuration LER e´quipe´ de levier AFM dont la pointe
est protube´rante permet, en laissant le levier libre de se de´fle´chir, de de´tecter la
signature de la force d’adhe´sion agissant entre l’objet et le substrat.
Ces manipulations ouvrent la voie vers la simplification de l’analyse des forces de
pie´geages d’objet unique. Prenons par exemple les e´chantillons fabrique´s par l’e´quipe
de Nora Dempsey a` l’Institut Ne´el sur lesquels existent des pie`ges magne´tiques [49].
Pour le moment le moyen de sonder la force de ces pie`ges sur diffe´rents types d’objets
est de cre´er autant de sondes, comme celle de la figure 5.4, que d’objets. Avec notre
station de nanomanipulation, il serait possible de mesurer les forces de pie´geages de
diffe´rents objets a` diffe´rents endroits du substrat.
Dans un second temps nous avons montre´ les capacite´s de notre pre´henseur a`
saisir un objet microme´trique en suspension dans un liquide, ce qui ouvre la gamme
de mate´riaux e´tudiables vers des mate´riaux biologiques.
Meˆme si la manipulation d’objets de taille nanome´trique n’a pas pu eˆtre re´alise´e
durant ce travail a` cause notamment des faibles performances des pie´zoscanners,
nous avons de´veloppe´ des strate´gies pour aller plus loin et passer a` la nanoma-
nipulation, des strate´gies de localisation de l’apex des pointes sur un substrat et
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Figure 5.4 – Image MEB d’un levier AFM sur lequel une sphe`re magne´tique est
colle´e pour sonder des forces de pie´geage magne´tique.
sans re´fe´rence exte´rieure ont e´te´ de´veloppe´es et devraient faciliter le passage de la
micromanipulation a` la nanomanipulation et de la micro-peˆche a` la nano-peˆche.
Enfin nous avons explore´ les capacite´s du couplage de notre montage avec le
syste`me a` retour d’effort ERGOS. Au vu des expe´riences mene´es :
– Distinction par l’utilisateur d’une surface e´lastique
– De´placement d’une sphe`re de 2µm de diame`tre sur un substrat
– Pre´hension et transport d’une sphe`re de 20µm de diame`tre
– Localisation haptique d’un objet nanome´trique
il nous est permis de croire que ce couplage peut s’ave´rer d’une aide pre´cieuse
pour simplifier et acce´le´rer le protocole de pre´hension. Pourtant ce couplage soule`ve
un premier proble`me. Comment transmettre une force a` l’utilisateur alors que la
mesure ne donne principalement acce`s qu’au gradient de cette force ? Nous avons
choisi la simplicite´ en convertissant directement de manie`re line´aire la mesure du
gradient en une force applique´e au joystick du syste`me haptique. Cette conversion
n’est pas conventionnelle du point de vue de l’hapticien. Pourtant lorsque l’on se
saisit d’un crayon, ressentons-nous une force ou un gradient de force ? Les physio-
logistes divisent le sens du toucher en deux cate´gories : le toucher proprioceptif, au
travers les muscles, nous permet de de´tecter la position de notre squelette et la force
applique´e par nos muscles. Le toucher cutane´ faisant appel aux recepteurs sensoriel
de la peau re´pondant a` toutes formes de stimili me´caniques. Un grand nombre de
processus rentre donc en compte lors de la pre´hension d’un simple crayon. Le gra-
dient de l’interaction mesure´ par nos re´sonateurs n’est peut eˆtre pas suffisant pour
faire entrer l’humain dans le nanomonde.
Le second proble`me provient du temps de relaxation tre`s long des re´sonateurs
utilise´s (0, 001 a` 1 seconde). Ce long temps de relaxation est le facteur limitant la ra-
pidite´ avec laquelle l’utilisateur peut ressentir les interactions qui agissent a` l’e´chelle
nanome´trique. Il n’est donc pas possible que l’utilisateur parcourt un e´chantillon
plus rapidement que ne le ferait un programme de balayage. Pourtant les capacite´s
d’apprentissage de l’humain peuvent surpasser cette contrainte en permettant de
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parcourir le substrat de manie`re ale´atoire jusqu’a` trouver une forme familie`re ou
recherche´e. C’est ce que montrent les expe´riences de localisation haptique. Durant
ces expe´riences un utilisateur a e´te´ capable de retrouver un objet sur un substrat
et de reconnaˆıtre la forme d’une sphe`re puis d’en suivre le contour.
Une autre question pose´e est comment rendre compte a` l’utilisateur d’un contact
dans les trois dimensions de l’espace alors que le re´sonateur ne ressent les interac-
tions que dans la direction de son oscillation ? La manipulation d’une sphe`re sur un
substrat a tente´ de re´pondre a` cette question en de´terminant la direction de la force
ressentie par la direction du mouvement effectue´ par l’utilisateur. Cette solution
est encore une fois celle de la simplicite´. Une solution a` ce proble`me pourrait venir
d’une analogie avec l’article [50]. Dans cet article une forme spe´ciale de pointe, en
forme de botte, est capable d’imager les cote´s verticaux d’une structure nanome´-
trique. Pour cela un mouvement oscillant est applique´ au substrat dans la direction
horizontale pendant que la pointe vibre verticalement. En mesurant la modulation
de l’amplitude d’oscillation du levier a` la fre´quence de vibration du substrat, il est
possible de re´guler l’interaction dans cette direction e´galement (figure 5.5). Avec ce
principe, on peut imaginer imposer au substrat un mouvement oscillant en X et
en Y a` deux fre´quences diffe´rentes. En mesurant la modulation de l’amplitude de
vibration du re´sonateur, il serait possible de de´terminer de quelle direction provient
l’interaction.
Figure 5.5 – Diffe´rences entre une imagerie AFM standard (en haut) et l’imagerie
AFM ”2D”. L’imagerie AFM ”2D” utilise une pointe en forme de botte pour sonder
le plus fide`lement les murs verticaux. Cette forme de pointe peut s’apparenter a`
notre cas avec des pointes incline´es par rapport a` la surface. Figure issue de [50]
5.4 Plus qu’un pre´henseur
Le terme pince e´tant trop re´ducteur pour notre syste`me nous nous sommes ef-
force´s a` ne pas employer ce terme pour de´signer la station de nanomanipulation. En
effet notre montage n’a pas seulement servi a` la pre´hension d’objets. Il a servi a` ma-
nipuler de manie`re controˆle´e des e´chantillons spe´cifiques ne´cessitant l’intervention
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de deux sondes simutane´ment.
Formation de Memristor
Les syste`mes de commutation re´sistive de films minces sont des candidats pro-
metteurs pour le de´veloppement d’une nouvelle classe de me´moire non-volatile de
haute densite´. Certains syste`mes pourraient eˆtre inte´gre´s dans la technologie infor-
matique existante ouvrant la voie a` la construction de syste`me de stockage de don-
ne´es de grande capacite´ ne´cessitant peu d’e´nergie. Depuis la re´alisation concre`te de
memristor [51], le quatrie`me composant passif e´le´mentaire pre´dit the´oriquement par
L. Chua [52], son imple´mentation industrielle est vivement recherche´e. Un memris-
tor typique est re´alise´ par un empilement me´tal/oxyde/me´tal (MOM). Les couches
de me´tal sont au-dessus (Top electrode : TE) et en-dessous (Bottom electrode : BE)
tandis que le film d’oxyde est le milieu actif de commutation. Pour cre´er un syste`me
de commutation bipolaire, une tension de formation est applique´e a` la jonction. De
ce fait, un canal conducteur nanome´trique unique est e´lectroforme´ a` l’inte´rieur de la
jonction. Ce canal est responsable du comportement memresistif (voir figure 5.6).
Ces canaux font typiquement 50nm de large dans le cas de syste`me base´ sur le
TiO2 et sont de´limite´s par les e´lectrodes en me´tal. L’analyse non-destructive de ces
syste`mes est toujours un de´fi majeur.
Figure 5.6 – (a) configuration typique des e´lectrodes pour l’e´lectroformation des
memristors. Le memristor est forme´ dans la jonction entre les e´lectrodes du haut
et du bas. (b) Section de la jonction avec le canal conducteur responsable du
comportement memresistif [53]. (c) Courbes courant-tension (I-V) d’un syste`me
memre´sistif. L’hyste´re´sis indique les e´tats ON (basse re´sistance) et OFF (haute
re´sistance).
C’est a` la formation de tels syste`mes que la station de nanomanipulation a
servi. L’e´lectroformation locale de memristors a e´te´ re´alise´e en utilisant une pointe
comme l’e´lectrode supe´rieure et en connectant l’autre pointe a` l’e´lectrode infe´rieure
apre`s avoir gratte´ la couche d’oxyde de 50nm pour exposer cette couche de me´tal
(platine). Un courant externe est applique´ entre les pointes (figure 5.7).
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Figure 5.7 – Vue de cote´ de la proce´dure d’e´lectroformation.
Pour former les memristors, nous avons applique´ des rampes de 0 a` 10V entre les
pointes. Une seconde rampe en tension est effectue´e, en maintenant la position des
pointes, pour ve´rifier l’e´fficacite´ du processus de formation. La figure 5.8 montre les
coubes I-V pour l’e´tape de formation (courbes de gauche) et l’e´tape de ve´rification
(courbes de droite) de trois memristors diffe´rents.
Figure 5.8 – Courbes courant-tension pendant la cre´ation (gauche) et la
ve´rification (droite) de trois memristors diffe´rents.
Il existe une forte de´pendance entre la force applique´e par la pointe sur l’oxyde
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et la formation d’un memristor. C’est en cela que notre montage est inte´ressant pour
la formation de tels syste`mes. Cette e´lectroformation locale est tre`s reproductible
et peut servir de base a` la formation rapide et controˆle´e d’un re´seau de memristors
plus facilement analysable par faisceau de Rayons-X qu’un syste`me unique.
Par sa versatilite´ notre montage offre de multiples possibilite´s. Le protocole de
pre´hension est maintenant bien abouti et facilement automatisable. J’ai e´galement
esquisse´ dans cette conclusion les de´veloppements futurs qui, pour moi, sont priori-
taires quant a` l’avancement de ce projet. Je souhaite que tous ces travaux et notre
station de nanomanipulation puissent rapidement trouver leur place au sein d’une
expe´rience synchrotron.

Annexe A
Porte-pre´henseurs
(a) (b)
(c) (d)
Figure A.1 – (a) et (b) Premie`re version des portes-pre´henseurs incompatible
avec les LERS. (c) et (d) Porte-pre´henseurs compatibles avec les deux types
d’oscillateurs mais restreignant l’espace de travail.

Annexe B
Collage des leviers AFM sur les
LER
Pour coller les leviers AFM dont la pointe est protube´rante sur les LER, dont
les dimensions sont microme´triques, la vision et la dexte´rite´ humaines ne sont pas
suffisantes. Nous avons donc de´veloppe´ une station totalement de´die´e a` ce processus.
Cette annexe a pour but de pre´senter cette station ainsi que les diffe´rentes e´tapes
pour obtenir ces sondes.
(a) (b)
Figure B.1 – Station de collage de leviers d’AFM classique sur des LER. Le
positionnment du LER se fait au travers trois moteurs inertiels (X, Y et Z)
Mechonics. Le chip sur lequel le levier est attache´ a` la base peut eˆtre oriente´ par
un servo-moteur (en bleu). Deux microscopes USB Veho permettent une vision de
la sce`ne selon deux directions.
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Pre´paration du LER sur la bague du diapason a` quartz
(a) (b)
Figure B.2 – (a) Le LER est de´pose´ sur la bague initialement pre´vue pour le
diapason a` quartz. (b) Le LER est ensuite aligne´ pour qu’une fois sur le
nanomanipulateur il soit le plus horizontal possible.
Collage du Levier
Figure B.3 – Une petite quantite´ de colle conductrice est de´pose´e sur le chip sur
lequel le levier est attache´. Le LER est d’abord trempe´ dans cette colle.
Figure B.4 – Le LER est ”essuye´” contre le chip pour enlever le trop plein de
colle.
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Figure B.5 – Le LER est amene´ au contact de la base du levier. Ainsi le levier se
de´tachera plus facilement du chip.
Figure B.6 – Le LER descend doucement et le point d’attache entre le levier et le
chip rompt.
Figure B.7 – Le levier est maintenant solidaire du LER. Il ne reste plus qu’a` faire
se´cher la colle.

Annexe C
Sche´ma de l’amplificateur pour
l’excitation e´lectrique des LER
Figure C.1 – Amplificateur permettant d’exciter e´lectriquement le LER et de
recueillir le signal du LER dont le courant duˆ a` la capacitance a e´te´ supprime´.
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Annexe C. Sche´ma de l’amplificateur pour l’excitation e´lectrique des
LER
Figure C.2 – Sche´ma e´lectronique de l’amplificateur utilise´ pour exciter
e´lectriquement le LER tout en supprimant le signal capacitif cre´e´ par cette
excitation.
Annexe D
Performances des pie´zoscanners
piezojenna
L’objectif de ces mesures est de caracte´riser les proprie´te´s de de´placement et de
positionnement (line´arite´, hyste´re´sis, re´pe´tabilite´, re´solution, rectitude) dun mini-
tritor de manie`re fine.
Au P.E.L (Pre´cision engineering laboratory), nous avons effectue´ une premie`re
se´rie de tests sur un des trois scanners pie´zo-e´lectrique en mesurant ses de´placements
par interfe´rome´trie.
Figure D.1 – Sche´ma de principe de la mesure du comportement du scanner
minitritor par interfe´rome´trie.
Les mesures ont e´te´ mene´es sur un minitritor dont les caracte´ristiques techniques
sont re´sume´es dans le tableau D.1 suivant :
Unite´ miniTritor
axes - x, y et z
De´placement µm 38
Tension de travail V 10...150
Re´solution nm 0, 08
Tableau D.1 – Principales caracte´ristiques techniques d’un minitritor
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Hyste´re´sis sur l’axe Z
L’hyste´re´sis est la diffe´rence de chemin entre l’aller et le retour sur une gamme
de tension e´gale.
(a) (b)
Figure D.2 – (a)Mesure d’hyste´re´sis sur le de´placement maximum de l’axe Z.
L’erreur moyenne entre l’aller et le retour est proche de 3µm. (b) Mesure
d’hyste´re´sis sur une rampe en tension de 3V soit un de´placement de 3µm.L’erreur
moyenne entre l’aller et le retour est proche de 210nm. Bleu : aller. Rouge :
retour. Vert : erreur du retour. Pointille´s : erreur moyenne au retour
Rectitude
Pour mesurer la rectitude, on effectue un de´placement de l’axe Z en regardant
le de´placement de l’axe X.
Figure D.3 – Mesure de rectitude sur l’axe X en fonction du de´placement total de
l’axe Z. Bleu : aller. Le mouvement de l’axe X est couple´ au de´placement de l’axe
Z. L’axe X se de´place de plus de 210nm pendant le mouvement de l’axe X. Bleu :
aller. Rouge : retour. Vert : erreur du retour. Pointille´s : erreur moyenne au retour
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Re´solution en Z
Figure D.4 – Incre´ment de 0, 06V soit 19nm au cours du temps. Cet incre´ment
est la valeur minimale de de´placement avec l’erreur la plus faible possible,
c’est-a`-dire la re´solution

Annexe E
Syste`me TGR ERGOS
Le syste`me TGR ERGOS
Syste`me de base ERGOS et performances
A l’origine, la gamme de produits Ergos System a e´te´ de´veloppe´e pour des
applications artistiques. Ils devaient eˆtre capables de reproduire le comportement
d’instruments de musique (violon, piano, etc...). Son design a respecte´ plusieurs
crite`res fondamentaux :
– syste`me compact,
– possibilite´ de modifier le nombre de degre´ de liberte´ (DoF : Degree ofFreedom),
– polyvalent,
– besoin d’une tre`s grande Bande-Passante afin de restituer un contact dur,
– limiter les effets parasites (friction, jeu me´canique, etc.).
Pour re´soudre le proble`me de polyvalence et de modularite´, le syste`me a e´te´ di-
vise´ en deux parties : le syste`me bloc de base et le syste`me cine´matique transformant
le mouvement de base en un mouvement propre a` l’application voulue.
Figure E.1 – L’actionneur de base ERGOS
Le bloc de base ERGOS est un ensemble d’actionneurs e´lectrodynamiques multi-
axis paralle`les. Il est compose´ d’une succession de tranches comportant chacune
une bobine plate mobile et un aimant plat fixe. Chaque bobine, libre selon une
translation verticale, repre´sente un degre´ de liberte´. En multipliant le nombre de
tranches, on multiplie le nombre de DoF du syste`me permettant ainsi la modularite´.
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L’empilement de bobines plates cre´e un flux d’excitation partage´ entre les dif-
fe´rentes tranches (cf figure E.2). Cette configuration permet un gain important sur
l’e´paisseur des tranches par rapport a` un syste`me a` flux inde´pendant a` chaque
tranche [54]. Ainsi la taille minimale obtenue pour une tranche est de 1cm de large
pour 10cm de hauteur et 15cm de profondeur (voir figure E.1). La force maximale
qui peut eˆtre exerce´e est de 200N.
Enfin, chaque tranche est e´quipe´e d’un capteur de position LVDT d’une pre´cision
de 2µm pour un de´placement total de 25mm.
(a) (b)
Figure E.2 – Configuration de l’actionneur modulaire en tranches : bobine mobile
pour flux partage´
Le syste`me ERGOS livre´ au SSL comporte six tranches inde´pendantes, d’ou` six
degre´s de liberte´ maximum.
Performance du syste`me ERGOS
Une fac¸on traditionnelle de sche´matiser la chaˆıne haptique par diagramme bloc
est la suivante (Figure E.3)
Figure E.3 – Sche´ma bloc de l’interconnexion du transducteur gestuel
Ce diagramme pre´sente le comportement physique de base en terme de loi de
Newton pour la masse re´elle du transducteur. L’utilisateur et le monde virtuel
exercent simultane´ment des forces sur le transducteur, et il se de´place en conse´-
quence. Si le monde virtuel contient un objet tre`s rigide tel qu’un mur, les forces
de re´action sur ce mur arreˆteront le transducteur, quelle que soit la force applique´e
par l’utilisateur. Si le monde virtuel n’exerce aucune force, le transducteur suivra
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les forces applique´es par l’utilisateur selon la loi de Newton acce´le´ration e´gale force
divise´e par la masse, et l’utilisateur pourra ainsi se de´placer librement.
Dans l’un de ses articles, l’e´quipe haptique du VRAI Group (EPFL) [47] e´tablit
des recommandations quant aux performances d’une interface haptique, re´sume´es
dans le tableau E.1. Ces recommandations sont mises en paralle`le avec les perfor-
mances du syste`me ERGOS.
Le tableau E.1 montre que les perfomances du syste`me ERGOS sont tout a` fait
satisfaisantes et font de lui l’un des meilleurs transducteur gestuel re´troactif du
marche´ actuel. Il allie parfaitement puissance, vitesse et pre´cision.
Morphologie modulaire : Joystick 3D
Sur la structure de base pre´sente´e pre´ce´demment, sont installe´s deux joysticks
3D. Chaque joystick utilise trois tranches (cf figure E.4(a)).
(a) (b)
Figure E.4 – Le syste`me haptique ERGOS : (a) L’actionneur multi-axis de base
est e´quipe´ d’un joystick 3D. Ce dernier convertit les 3 translations paralle`les des
axes du bloc de base (p1,p2,p3) en un mouvement 3D naturel (XYZ) ; (b) Sche´ma
cine´matique du montage 2*Joystick 3D
Ce dispositif comporte 3 roulements et 3 joints sphe´riques roulants (rotules a`
billes). Le sche´ma cine´matique du montage est pre´sente´ en figure E.4(b).
La transformation cine´matique apporte´e par le joystick transposant le mouve-
ment vertical des 3 tranches (p1,p2,p3) en un mouvement carte´sien (XYZ) est de´finie
par l’e´quation suivante :
(X,Y, Z) = T (p1, p2, p3) (E.1)
ou` T =
 a 0 −ab −2b b
1/3 1/3 1/3
.
De meˆme pour la transformation des forces applique´es a` chaque tranche :
(f1, f2, f3) =
t T (FX , FY , FZ) (E.2)
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Caracte´ristiques Ide´ales Caracte´ristiques ERGOS
me´canique
– faible inertie
– forte raideur
– faible friction
– jeu minimal
– 300g par tranche
– Force de friction re´siduelle
< 10mN
actuateurs
– re´tromanoeuvrable
– forte dynamique (>102)
– force suffisante
– bonne re´solution (<0, 01N
et < 0, 003Nm)
– bonne pre´cision (<5%)
– Actionneur : Commande
en courant 10A, ±50V,
8W, amplification analo-
gique
– Maximum de force : 50N
en continu et jusqu’a` 200N
en transitoire
– Bande passante en force :
10kHz pour un signal de 0
a` 200N, 20kHz pour un si-
gnal de 0 a` 50N
capteur de posi-
tion – bonne re´solution (< 25µm)
– Capteurs inductifs LVDT
de fre´quence porteuse
30kHz, line´aires a` 99.8%,
alimentation 3V
– De´placement total 25mm
– Re´solution en position
2µm
– Bande passante en position
10kHz
boucle de controˆle
locale
– 10 a` 20 fois la BP de la
boucle globale
– haute fre´quence (>1kHz)
– stabilite´ assure´e pour le
contact avec les objets vir-
tuels les plus durs
– carte d’acquisition DSP
44kHz
boucle globale
d’interaction
– ge´ne´ralement lie´e a` un en-
vironnement graphique
– ide´alement >20− 30Hz
Inde´pendant du syste`me Er-
gos
Tableau E.1 – Performances ide´ales d’un transducteur gestuel (VRAI Group) et
caracte´ristiques du TGR ERGOS
Annexe F
Protocole de pre´hension
Avant-propos : allier imagerie performante a` un proto-
cole de pre´hension efficace et fiable
Les proble`mes inhe´rents a` la technologie AFM peuvent rendre un simple travail
d’imagerie e´prouvant. Echantillons fragiles, objets mobiles sur la surface, d’e´ven-
tuelles poussie`res, sont autant de situations de´licates a` maˆıtriser obligeant l’expe´-
rimentateur a` une vigilance de chaque instant. Alors imaginez-vous devoir ge´rer
simultane´ment deux sondes AFM totalement inde´pendantes... L’expe´rimentateur
doit doubler de vigilance pour e´viter une mauvaise de´cision entraˆınant souvent un
accident irre´parable. De plus, comme vous le verrez tout au long de ce protocole,
il nous a fallu faire face a` certaines contraintes que nous imposait l’e´lectronique de
controˆle. Aussi perfomante soit-elle pour le controˆle de microscope a` sonde locale
classique, elle n’est malheureusement pour nous pas pense´e pour notre configuration
a` deux sondes. Il est ne´anmoins possible de doubler cette e´lectronique mais le prix
en serait double´ e´galement. Pour e´viter ce couˆt supple´mentaire, des programmes
Labview ont e´te´ re´alise´s.
Que voulons nous faire ?
Nous devons bien distinguer chaque e´le´ment de notre montage et savoir de quelle
manie`re nous voulons en tirer partie pour re´aliser la pre´hension d’un objet. Les
diffe´rents e´le´ments sont :
1. Deux sondes AFM base´es sur deux re´sonateurs dont les de´placements micro-
me´triques et nanome´triques sont controˆle´s par deux scanners pie´zoe´lectiques
XYZ (d’une course maximale de 40µm dans chaque direction) totalement in-
de´pendants l’un de l’autre. Il est donc ne´cessaire d’avoir deux re´gulateurs
inde´pendants pour chacune des sondes et qui peuvent fonctionner simultane´-
ment.
2. Un substrat, sur lequel notre e´chantillon est pose´, controˆle´ de la meˆme manie`re.
Il va donc falloir eˆtre capable de controˆler (3 × 3) 9 directions inde´pendantes.
3. Une e´lectronique donnant acce´s a` :
- Deux modules Phase Locked Loop permettant le controˆle en amplitude et
en phase chacun des deux oscillateurs.
- Huits sorties analogiques (0-10V) permettant le contoˆle de huit directions
diffe´rentes.
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- Deux modules ”Proportionnel-Inte´gral” , nomme´s ”Z-controller” et ”Generic
PI”, pour controˆler l’interaction entre les deux pointes et l’e´chantillon.
Avec tous ces e´le´ments, nous voulons re´aliser la localisation, la pre´hension et
le transport dans les trois dimensions de l’espace d’un objet sur une surface. On
va donc devoir eˆtre capable d’imager la surface de manie`re classique pour repe´rer
l’objet et positionner les pointes de manie`re pre´cise. En plus de vouloir re´guler
l’interaction des deux pointes avec la surface de manie`re classique, nous voulons
re´guler l’interaction des deux pointes et de l’objet lors de la pre´hension, donc dans
la direction de pre´hension (Y), diffe´rente de celle pour imager (Z).
Comment le faire ?
Pour surmonter le nombre limite´ de sorties analogiques (8) pour controˆler 9
directions, on utilise une DAQ(Data acquisition systems National instrument). Deux
DAQ nous fournissent les sorties additionnelles ne´cessaires. Le proble`me le plus
important provient des deux modules ”Proportionnel-Inte´gral” qui a` eux deux vont
devoir ge´rer en alternance l’interaction dans la direction (Z) et dans la direction
(Y). Par de´faut ces deux modules ge´rent les sorties n°2 et n°7 de l’e´lectronique.
Ils vont devoir ge´rer quatre sorties alternativement et de manie`re inde´pendante.
Aucun axe ne va donc pouvoir etre connecte´ physiquement a` ces deux
sorties ! ! Nous perdons donc l’usage de deux sorties, ramenant a` six le nombre re´el
de sorties disponibles !
Programme de commutation Z/Y (NI Labview)
Chaque sonde posse`de son propre programme de commutation dont le fonc-
tionnment est identique, seul change le module Nanonis ge´ne´rant les positions (”Z-
controller”’ pour la pointe 2 et ”Generic PI” pour la pointe 1). La figure G.2 repre´-
sente la face avant d’un des deux programmes qui re´alise cette commutation (a) et
le module ”Z-controller”’ de Nanonis.
Fonctionnement du programme :
- Lorsqu’aucun bouton n’est active´, le module Z-controller ge`re la sortie n°7 de
l’e´lectronique et pour l’instant n’a pas d’influence sur le mouvement de la
pointe.
- Le bouton ”Prepare for Z control”, pre´pare le module Z-controller a` ge´rer les
de´placements de la pointe en Z, pour cela sa valeur devient automatiquement
la valeur actuelle ”Z position” indique´e sur la face avant (ici, sur la figure G.2
(a) la position Z est 10µm.
- Maintenant la tension de´livre´e par la sortie n°7 (Z-controller) est e´gale a` la tension
de´livre´e par la sortie sur laquelle l’axe Z de la pointe est branche´. Cette sortie
peut donc eˆtre commute´e du mode ”User” au mode ”Monitor” sans instabilite´s
ni mouvements incontroˆle´s de la pointe. (commutateur ”Monitor-User” sur la
face avant)
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(a) (b)
Figure F.1 – (a) Face avant du programme Labview permettant la commutation
entre le mode imagerie et le mode pre´hension. (b) Module ”Proportionnel-Inte´gral”
ge´re´ par le programme.
- La position selon l’axe Z est maintenant entie`rement controˆle´e par le module
”Z-controller” et l’imagerie AFM de la surface est maintenant possible.
- Le fonctionnement est le meˆme pour l’axe Y, il faut cependant avant de re´aliser
les e´tapes pre´ce´dentes pour cet axe repasser l’axe Z en mode ”User” sous peine
de de´placer les deux axes simultane´ment.
La figure F.2 re´sume le comportement de chaque sortie mise en jeu pendant
l’utilisation de ce programme.
Zone 1. Si aucun bouton du programme n’est active´ alors le module Z-controller
change de position sans influence sur les axes Z et Y.
Point 2. Le bouton ”Prepare for Z control” est enclenche´, la position du ”Z-
controller” devient e´gale a` celle de l’axe Z.
Zone 3. L’axe Z est maintenant en position ”Monitor”, les changements de position
controle´s par le module ”Z-controller” de´finissent la position de l’axe Z.
Point 4. Le bouton ”Prepare for Y control” est enclenche´, la position du ”Z-
controller” devient e´gale a` celle de l’axe Y.
Zone 5. L’axe Y est maintenant en position ”Monitor”, les changements de position
controle´s par le module ”Z-controller” de´finissent la position de l’axe Y.
Les autres fonctions de ce programme (”Take control”, ”Move”, ”Prepare for Z
approach” et ”Stop safe TIP” seront explique´es le long du protocole proprement dit.
De´placements pre´cis et controle´s des pointes et de l’e´chantillon
Encore une fois vouloir controˆler pre´cisement chaque axe des trois e´le´ments (les
2 sondes et l’e´chantillon) se heurte a` la conception meˆme du programme de controˆle
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Figure F.2 – Ce graphique repre´sente la sortie n°7 de´finie par le module
”Z-controller” en noir, le de´placement Z en rouge et Y en bleu de la pointe.
Nanonis. Seul le module ”Scan control” permet une maitrise pre´cise en position. On
est donc limite´ aux deux axes que ce module controˆle (voir figure F.3). Ce module
sera donc choisi pour de´placer late´ralement l’e´chantillon. Pour les axes restant, l’axe
X des deux sondes et l’axe Z de l’e´chantillon, trois sous-programmes labview ont
e´te´ imple´mente´s. La figure F.4 repre´sente la face avant de l’un de ces programmes.
Le diagramme d’un de ces programmes est introduit dans l’annexe suivante.
Figure F.3 – Module ”Scan Control” permetteant de de´placer late´ralement
l’e´chantillon.
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Figure F.4 – Face avant du programme pour le de´placement pre´cis de l’axe X de
la pointe 2. X : la position actuelle de la pointe. End X : Position a` laquelle on
veut que la pointe se rende. Move : Effectue le de´placement demande´.
(a) (b)
Figure F.5 – Initialisation des positions de la pointe 1
Maintenant que tous les modules permettant la pre´hension d’un objet ont e´te´
pre´sente´s et explique´s, passons au protocole proprement dit.
Protocole de pre´hension.
Initialisation des positions
Avant chaque manipulation, la position de chaque e´le´ment doit eˆtre initialise´e
pour accorder le maximum de marge de manœuvre. Pour les pointes, l’axe Z doit
eˆtre au plus haut de sa course pour eˆtre approximativement au milieu de sa course
au contact de la surface. Tous les autres axes (Z de l’e´chantillon, X et Y de chaque
pointe et de l’e´chantillon) a` mi-course. Les figures F.5 F.6 et F.7 pre´sentent les
re´glages a` effectuer avant de commencer.
Maintenant que toutes les positions sont initialise´es, nous allons pouvoir passer
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(a) (b)
Figure F.6 – Initialisation des positions de la pointes 2
(a) (b)
Figure F.7 – Initialisation des positions de l’e´chantillon
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(a) (b) (c)
Figure F.8 – (a) Position sche´matique des deux pointes vue de haut. (b) Position
sche´matique des deux pointes vue de profil. La croix sur le substrat est simplement
un repe`re visuel.(c) Image optique des deux pointes proches du substrat de SmCo
sur lequel des sphe`res de 3, 8µm de diame`tre sont pie´ge´es magne´tiquement.
a` l’e´tape de positionnement grossier des pointes l’une par rapport a` l’autre proches
de la surface.
Positionnement grossier
Le positionnement grossier des pointes est re´alise´ par les moteurs inertiels. La
came´ra optique nous permet de positionner les pointes a` une distance de quelques
microns l’une de l’autre. La figure F.8 montre le positionnement final des deux
pointes proches de la surface et de l’objet a` manipuler (ici une sphe`re de 3µm de
diame`tre) avant d’entamer le protocole de pre´hension.
Mise en condition de l’expe´rimentateur
Comme on l’a vu pre´ce´demment, l’expe´rimentateur va devoir ge´rer
simultane´ment l’interaction des deux sondes ainsi que le de´placement
pre´cis des sondes et de l’e´chantillon. Devant la complexite´ de la taˆche que
l’expe´rimentateur va devoir accomplir, il ne peut pas partir teˆte baisse´e
dans ce travail ! Une se´ance de Yoga s’impose avant toute ve´lle´ite´ de pre´hension de
quelque objet que ce soit. La pratique du Yoga de´passant largement le cadre de ce
travail elle ne sera pas de´veloppe´e ici. Si malgre´ tout l’expe´rimentateur n’est pas
familier avec cette pratique, il est invite´ a` compulser cet article [55]. Durant cette
se´ance de Yoga, l’expe´rimentateur devra faire, mentalement, chaque e´tape de´crite
par la suite. C’est pourquoi la lecture comple`te de ce protocole est impe´rative
avant toute tentative.
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Etape 1 : Localisation de l’objet et positionnement des pointes
1. Pre´parer chacun des modules ”Proportionnel-Inte´gral”’ a` controˆler l’axe Z de
chaque pointe, puis passer ces axes en mode ”Monitor”
et mettre en route les re´gulateurs ”Z-Controller” et ”Generic PI” et attendre
que les sondes soient en contact avec la surface. Le re´glage des gains propor-
tionnel et inte´gral de chacune des boucles de re´gulation ne peut qu’eˆtre laisse´
a` l’appre´ciation de l’expe´rimentateur. Cette e´tape est indispensable pour ob-
tenir une image AFM stable, ne´cessaire a` toute pre´hension.
2. Dans ce protocole nous admettons que l’objet est visible pour le microscope op-
tique. Si l’objet n’est pas visible a` l’optique, une Image AFM de l’e´chan-
tillon prise simultane´ment avec les deux pointes est ne´cessaire pour connaitre
leur position relative a` l’objet. Pour cela se reporter a` la partie 4.1.2 page
90. Une fois les deux images obtenues, le protocole devient identique pour les
deux cas de figures, l’image AFM obtenue se substituant a` l’image optique.
- Aligner les pointes et l’objet dans la direction de pre´hension. Pour cela
de´placer les pointes selon l’axe X a` l’aide des programmes ”Move X Tip
1”et ”Move X Tip 2”. L’indicateur a` gauche de la face de ces programmes
repre´sente la position actuelle des pointes en µm, le controˆleur de droite
de´finit la position a` laquelle vous souhaitez que la pointe se rende. Ainsi
si la pointe est de´cale´e de 2µm, Mettre (Position actuelle + 2µm) dans
la partie ”End X”. Ensuite appuyer sur le bouton ”Move” pour effectuer
ce mouvement.
- Approcher les pointes dans la direction de pre´hension a` une distance proche
du diame`tre de l’objet. Pour cela il faut utiliser les programmes de com-
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mutations. Appuyer sur le bouton ”Take control Y” et de la meˆme ma-
nie`re que pre´ce´demment, de´finir une destination pour les pointes et ap-
puyer sur ”Move Y”.
Les pointes et l’objet sont maintenant parfaitement aligne´s, la partie pre´hen-
sion peut de´buter. Inspirer profonde´ment.
Etape 2 : Pre´hension
1. Nous souhaitons saisir l’objet par en-dessous pour avoir une signature de la
force d’adhe´sion qui s’applique entre l’objet et la surface comme explique´
dans la partie 4.1.2 page 83. Avant de saisir l’objet nous allons donc
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relever les pointes au-dessus de l’e´chantillon a` une hauteur de 1/3 du
diame`tre de l’objet a` attraper.
. La pointe 1 et la pointe 2 sont releve´es de manie`re diffe´rentes a`
cause des spe´cificite´s de chaque controˆleur ”Proportionnel-Inte´gral”
(Z-Controller et Generic PI).
Pointe 1 (Generic PI) : Pour relever la pointe de manie`re pre´cise a`
l’aide du module ”Generic PI”, il faut modifier la valeur ”Upper
limit” qui de´finit la position maximale de la pointe. Par de´faut
cette valeur e´quivaut a` l’extension maximale du pie´zo. Choisir
donc comme valeur pour le ”Upper limit”, une postion e´gale a` la
position actuelle de la pointe sur la surface plus la hauteur de´sire´e
(h/3). Pour atteindre cette hauteur il faut modifier la valeur du
”Setpoint” de telle manie`re que la pointe tende a` s’e´loigner de
la surface. C’est-a`-dire, pour une re´gulation en amplitude, une
valeur supe´rieure a` l’amplitude libre du diapason. La pointe va
ainsi s’e´carter de la surface jusqu’a` atteindre la position de´sire´e.
Une fois fait, couper la re´gulation (Bouton ”Control loop”).
Pointe 2 (Z-Controller) : Ce module dispose d’une fonction ”Home
relative” qui de´finit une position relative a` la position actuelle a`
laquelle nous voulons de´placer la pointe. Ainsi, en choississant
la valeur ”Home relative” e´gale a` la hauteur de´sire´e, cliquer sur
”Home” pour amener directement la pointe a` cette position. La
re´gulation se coupe automatiquement lorsque cette fonction est
utilise´e.
2. Maintenant que les pointes sont aligne´es avec l’objet passons a` l’e´tape de
saisie.
1. Mettre les sorties des axes Z de chaque pointe en mode ”User” et pre´-
parer les modules ”Proportionnel-Inte´gral” a` controˆler l’interaction
pointe-objet suivant l’axe Y pour le ”pincer” et passer ces axes en
mode ”Monitor”.
2. Mettre en route les re´gulateurs jusqu’a` ce que le contact entre les
deux pointes et l’objet soit e´tabli. Il est alors possible de modifier le
”setpoint” pour exercer plus de force sur l’objet et ainsi assurer son
extraction de la surface. Pour de´tecter la force d’adhe´sion entre l’ob-
jet et le substrat graˆce au de´calage en fre´quence lors de l’extraction,
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la re´gulation doit eˆtre coupe´e a` ce moment. Une autre solution serait
d’effectuer le transport de l’objet en maintenant les re´gulateurs en
fonctionnement.
Etape 3 : Extraction
Pour extraire l’objet de la surface, nous n’allons pas soulever les pointes elles-
meˆmes car leurs de´placements sont inde´pendants et rien ne dit que leurs mou-
vements seront synchronise´s. C’est pourquoi, c’est le substrat que nous allons
abaisser. Cela se fait a` l’aide du programme ”Move Z sample” dont le fonc-
tionnment est identique au programme ”Move X”. On choisit une position a`
laquelle on veut baisser le substrat dans la feneˆtre ”end Z” et on actionne le
bouton ”Move”.
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Etape 4 : De´placement
Pour rede´poser l’objet a` l’endroit souhaite´ (repre´sente´ ici par une croix sur le
substrat) nous allons de´placer le substrat. On utilise alors la fonction ”Follow
me”du module ”scan control”. Choisir la position dans ”Target”→ X(m) Y(m)
et cliquer sur ”Move”. Le scanner de l’e´chantillon va se de´placer late´ralement
jusqu’a la destination choisie.
Etape 5 : Rede´position de l’objet
Pour de´poser l’objet a` l’endroit voulu, nous allons encore relever le substrat
plutoˆt que d’approcher les pointes pour les raisons e´voque´es auparavant. On
utilise donc a` nouveau le programme ”Move Z sample”. Ne´anmoins si on se
contente de cela, on risque, si on rele`ve trop le substrat, d’endommager les
pointes. En effet l’inclinaison du substrat et/ou une e´ventulle de´rive fait que
de remonter le substrat a` sa position initiale ne nous garantit ni de de´poser
l’objet de manie`re efficace, si on s’arreˆte trop bas, ni d’endommager les pointes
si on continue de monter lorsque les pointes sont de´ja` en contact. Pour assu-
rer une de´position se´curise´e une troisie`me fonction est alors disponible dans
les programmes de commutations. Cette fonction est appelle´e ”Prepare for
Z approach”. Elle se substitue a` la fonction ”Prepare for Z control” utilise´e
au de´but de l’expe´rience. Cette fonction va donc non seulement pre´parer les
modules ”Proportionnel-Inte´gral” a` controler l’axe Z des pointes mais aussi
imposer une hauteur minimale a` ne pas de´passer e´gale a` la position actuelle.
Ainsi en mettant en route la boucle de re´gulation les pointes vont rester fixes
jusqu’a` ce que le substrat entre en interaction avec elles. Au moment ou` le
contact va s’e´tablir, les boucles de re´gulation vont contraindre les pointes a`
se de´placer en suivant le mouvement impose´ au substrat. Les pointes ne vont
donc pas bouger tant que l’objet sera rede´pose´ sur le substrat et elles ne seront
pas endommage´es.
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Etape 6 : Ecartement des pointes
L’objet est de´pose´ et les pointes sont en interaction avec la surface. avant
d’e´carter les pointes a` l’aide des programmes ”Move X” et ”Move Y”, il est
ne´cessaire de stopper la fonction qui imposait une limite basse au pointe par
l’interme´diaire du bouton ”STOP safe TIP”. Ainsi on se retrouve dans la
meˆme configuration qu’au de´part de l’expe´rience et l’on peut de´placer les
pointes proches d’un autre objet, et recommencer toute l’ope´ration.
Remarque Ce protocole pourrait eˆtre simplfie´ en achetant une seconde e´lec-
tronique (≈ 30000 e) qui rendrait obsole`te les programmes de commutations.
Il est e´galement e´vident que l’automatisation de ce protocole faciliterait le
de´roulement de la pre´hension. Un programme de positionnement des pointes
par rapport a` l’objet existe de´ja`. La hauteur a` laquelle les pointes saisissent
l’objet pourrait eˆtre aussi choisie automatiquement apre`s l’imagerie. Cela ren-
drait la pre´hension plus rapide, donc les effets de de´rive seraient moindres et
la sante´ de l’expe´rimentateur serait pre´serve´e.

Annexe G
Diagrammes des programmes
Labview
Figure G.1 – Diagramme du programme Labview permettant la commutation
entre le mode imagerie et le mode pre´hension.
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Figure G.2 – Diagramme du programme Labview permettant le de´placement
pre´cis de l’axe X de la sonde n°2
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Re´sume´
Le rayonnement synchrotron et la microscopie a` sondes locales (SPM)
sont deux des techniques les plus utilise´es pour e´tudier les proprie´te´s
physiques et chimiques de nanostructures. Le couplage de ces deux tech-
niques est prometteur pour les nanosciences et ouvre, a` ces deux outils,
de nouveaux horizons. D’un point de vue expe´rimental ce couplage est
un de´fi exaltant qui a de´ja` prouve´ ses capacite´s par la combinaison de la
Microscopie a` force Atomique (AFM) et de la diffraction de Rayons-X
pendant le projet X-tip. Le de´veloppement d’un microscope a` force ato-
mique embarque´ sur une ligne de lumie`re synchrotron a permis l’e´tude
du module de Young de microplots de germanium en proce´dant simulta-
ne´ment a` son indentation et a` son analyse par diffraction. Le but ultime,
pour notre nanomanipulateur est de manipuler en 3D avec un controˆle
permanent des nanoforces exerce´es sur l’objet sous un faisceau de rayons
X. Le premier chapitre s’attarde donc sur les senseurs qui devront rendre
compte des interactions a` l’e´chelle nanome´trique et permettre la saisie
d’un objet individuel. Apre`s une bre`ve introduction de diffe´rentes tech-
niques de micro/nanomanipulation (micro-pre´henseurs me´caniques ba-
se´s sur la technologie MEMS, pinces optiques, pre´henseurs base´s sur la
microscopie a` force atomique) et devant les contraintes qu’implique le
couplage d’un tel syste`me avec les expe´riences synchrotron, le choix des
oscillateurs a` quartz (Diapason et LER) en tant que senseurs est expli-
que´. La microscopie a` force atomique en ge´ne´rale et le fonctionnement
particulier de ces oscillateurs sont de´crits. Dans le second chapitre le
de´veloppement instrumental de notre station de nanomanipulation est
de´crit, et notamment, comment mettre en place ce type de re´sonateurs et
la pointe associe´e pour re´aliser a` la fois l’imagerie AFM de l’e´chantillon
et la pre´hension de l’objet. Enfin le syste`me haptique ERGOS et son
couplage avec notre montage est de´crit. Dans le dernier chapitre deux
types d’expe´riences sont de´crits, le premier ne fait intervenir que notre
montage pilote´ classiquement par ordinateur et montre ses capacite´s a`
re´aliser la pre´hension d’objets microme´triques de manie`re controˆle´e. Le
second type d’expe´rience fait intervenir le couplage entre notre montage
et le syste`me haptique. Ces expe´riences rendent compte des capacite´s
de ce couplage a` transmettre directement a` un utilisateur les interac-
tions a` l’e´chelle nanome´trique ainsi que la possibilite´ par l’interme´diaire
de cette interface de re´aliser des taˆches complexes (reconnaissance de
forme, suivi de contour a` hauteur constante).

Abstract
Synchrotron Radiation and Scanning Probe Microscopy (SPM) are
among the most used techniques to study the physical and chemical
properties of nanostructures. Coupling these two techniques is a pro-
mising path for opening new horizons in the study of nanoscience. The
merge has already proved its potentialities in the frame of the X-tip pro-
ject where Atomic Force Microscopy (AFM) has been associated with
synchrotron radiation X-Ray diffraction to determine the Young’s modu-
lus of germanium microplots by dynamically indenting the sample while
performing diffraction analysis. The configuration used there, however,
does not permit three dimension (3D) manipulations of samples. The
aim of our nano-manipulator is 3D management of samples with perma-
nent control of the nano-forces exerted on the object while immerged
in a scanning beam (X-Ray, e-beams). The first chapter focuses on the
sensors with which measure the interactions at a nanometer scale and
permit the selection of individual objects. After an overview of the dif-
ferent techniques of micro/nano-manipulation available today ( mecha-
nical micro-grippers based on MEMS technology, optic tweezers or grip-
pers based on conventional atomic force microscopy), and considering
the constraints imposed by synchrotron experiments, the choice of quartz
oscillators (Tuning Forks or Length Extended Resonators (LER)) as sen-
sors is explained. It follows an introduction to Atomic Force Microscopy
in general and the description of its association to these oscillators. In the
second chapter, the instrumental development of our nano-manipulation
station is detailed with particular care on the definition of the geometry
of the resonators and related tips for achieving both AFM imaging and
gripping of the sample and on the way to control the coarse and fine
positioning of the three elements of the nano-manipulator. Finally, the
haptic system ERGOS and its coupling with our assembly is described.
In the last chapter, two types of experiments are presented : in a first our
assembly is piloted directly by the computer and shows its performances
in achieving the gripping of micrometric objects in controlled way. The
second experiment involves the coupling between our assembly and the
haptic system to explore a surface and achieve fast recognition of shapes
of sub-micron samples. This experiment shows the capability of haptic
coupling in directly transmitting to the user the interactions registered
at nanometer scale and the possibility of performing complex tasks on
the recognition of shapes and tracking of contours.
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